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Resumen
El Magnesio y sus aleaciones tienen una posicion Uunica como materiales ingenieriles con
un bajo peso especifico, vasta disponibilidad y facil reciclabilidad. Como resultado, se
experimenta un crecimiento continuo de su consumo en una variedad de aplicaciones
atractivas, sin embargo aun se tienen fuertes limitantes en cuanto a sus propiedades de
conformabilidad en caliente y en frio. Recientemente se ha reportado que la adicion de
tierras raras (RE) en bajas proporciones debilitan la textura que presenta el magnesio al
ser deformado y que constituye la principal limitante para su conformado.
En este trabajo se preparé Mg puro y 2 aleaciones experimentales Mg-1.5wt%Nd, Mg-
3wt%Y, con el fin de estudiar el efecto de los elementos de aleacion (Nd, e Y) sobre el
proceso de recristalizacion y la evolucion de la textura. A partir de las aleaciones
obtenidas se prepararon barras con un espesor inicial de 20mm, se laminaron en caliente
a una Temperatura de 450° hasta un espesor de 1.9 mm, posteriormente se laminaron en
frio consiguiendo un espesor final de 1.4 mm en los tres materiales. Después de esta
ultima etapa de conformado se realiz6 un tratamiento térmico de recocido con el objetivo
de obtener granos totalmente recristalizados, con tamafnos de grano similares en los tres
materiales con la finalidad de comparar los resultados.
Para la evaluacién de la microestructura y textura de las aleaciones se utilizé las técnicas
de: microscopia Optica, microscopia electronica de barrido y difraccion de R-X. La
respuesta mecanica de estos materiales se evalué utilizando pruebas de formabilidad del
tipo “Erichsen” y ensayos de tensién a temperatura ambiente en tres direcciones
(direccion de laminacién, transversal y a 45°) hasta la fractura y a diferentes porcientos de
deformacion.
Durante el proceso de laminacion se observé una microestructura altamente deformada
con bandas de deformacion en los tres casos, sin embargo en magnesio puro estas
bandas de deformacion no estan distribuidas homogéneamente. Las mediciones de
textura senalan que durante el proceso de laminaciéon la textura en magnesio puro se
debilita, sin embargo durante el recocido la textura se refuerza. Contrariamente en las
aleaciones Mg-RE la textura durante la laminaciéon se refuerza, pero después del
tratamiento térmico ésta disminuye considerablemente mostrando una separacién del polo
basal en la direccién de laminacion.
Las pruebas mecanicas revelaron que la ductilidad y la formabilidad son afectadas debido
a la adicion de las tierras raras como elementos de aleacién. Ademas se observd en las
mediciones de textura que durante el ensayo de tension en las tres direcciones se forma
una nueva componente de textura conocida como “componente de maclaje en tension”.



Abstract

Magnesium alloy sheets have a significant potential in replacing materials in
lightweight designs. Magnesium has the lowest density (1.74) of metallic materials,
combined with high specific strength and stiffness. It makes of magnesium and its
alloys good candidates to face the challenges of reducing vessel weight in
transportation industry, reducing the consume of fuel.

Magnesium alloys present poor formability at room temperature, many efforts have
been done to improve it. Many author’s have improved magnesium formability by
adding RE (rare elements) such as Gd, Nd, Ce,Y, and La, because these RE
modify the strong crystallographic texture after the rolling. However, the
mechanism(s) by which the texture is modified remains unclear.

Therefore in the present study were prepared 2 experimental alloys Mg-1.5wt%
Nd, Mg-3wt% Y and pure magnesium with the purpose of comparing the effect of
each alloying element during deformation and recrystallization of magnesium
sheets. Fully recrystalized and similar grain sizes were obtained in the three
experimental sheets. It has been observed that during the annealing treatment of
Mg-RE sheets the additions of Y and Nd cause the retardation of recrystalization
and grain growth. In addition, the texture intensities of the rolled and annealed Mg-
RE sheets were lower than in pure magnesium sheet.

During the uniaxial tensile test was evident that the additions of RE improve the
mechanical response of Mg. Pure magnesium sheet showed the fracture strain of
~4%, whereas the Mg-RE sheets have a remarkable high ductility with ~24%
strain. Moreover, the Erichsen values of the Mg-RE sheets are almost 2 times
higher than that of the pure Mg sheet. The high ductility and improved sheet
formability with well-balanced work hardening in the Mg-RE sheets can be
understood as a result of the weak texture, which is favourable for the deformation
in the sheet planar as well as thickness directions.

Finally a reduced planar anisotropy (r~1) is observed in the Mg-RE sheets, in
comparison to conventional magnesium alloys, this is related to the weaker
textures .The n-value in this work was higher than conventional magnesium alloy,
n-value is one of the important factors which control metal sheet’s resistance to
plastic instability. Thus, low plastic instability should also contribute to the
enhancement of stretch formability.

The texture and microstructural evolution during tensile test at different loading
direction 0°, 45°and 90° respect to rolling direction, showed the formation of a new
texture component which corresponds to the activity of tensile twinning. This new
component was more evident at 0° than 90°, it’s obeys the Schmid factor criterion.
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Introduccion

El Magnesio y sus aleaciones tienen una posicion unica como materiales
ingenieriles debido a un bajo peso especifico, los vastos recursos disponibles y su
facil reciclabilidad. Como resultado, el magnesio experimenta un crecimiento
continuo en una variedad de aplicaciones atractivas dentro de los medios de
transporte, el sector aeroespacial y en el campo de las telecomunicaciones. Las
aleaciones producidas en el pasado necesitan adaptarse a modernos
componentes y nuevos entornos de servicio.

El disefo de aleaciones capaces de cumplir con los requisitos de nuevos
mercados en el siglo 21 es un factor clave" especialmente en los casos en donde
el bajo peso juega un papel muy primordial. Un ejemplo de ésto es en la
construccion de aviones, automoviles y aparatos espaciales(z). Se ha concentrado
un énfasis en reducir el peso en estos campos porque ésto afecta directamente en
el consumo de de combustible y por consiguiente en la emision de gases. Este
factor es esencial en la sociedad actual por el impacto que tiene sobre el medio
ambiente.

Es importante recordar que el magnesio, asi como otros materiales con estructura
hexagonal muestran una anisotropia pronunciada de las propiedades mecanicas
despues de la deformacion, lo cual es atribuido a la textura cristalografica que
desarrolla durante la deformacion dando como resultado poca formabilidad,
especialmente a temperatura ambiente, este es el factor principal que limita la
aplicacion industrial de este metal.

Hoy en dia se ha demostrado que la ductilidad y formabilidad de las aleaciones de
magnesio se ha mejorado por la adicion de RE (tierras raras por sus siglas en
ingles), Ademas la adicién de RE es una alternativa para debilitar la fuerte textura
basal que se observa en las alas aleaciones convencionales de Mg. El grupo de
las tierras raras incluye la serie de los lantanidos, itrio y escandio®®. El magnesio
forma soluciones sélidas con gran cantidad de elementos de tierras raras, en
donde las zonas ricas en magnesio presentan la formacion de un eutéctico. En

consecuencia, estas aleaciones mejoran el refinamiento de grano e incrementan la



ductilidad, ya que la presencia de eutécticos de punto de fusion relativamente bajo
forman redes que rodean los granos, lo cual tiende a eliminar la microporosidad(6).
En particular la resistencia a alta temperatura y alta estabilidad térmica” de las
aleaciones que contienen tierras raras, las hacen atractivas para diversas
aplicaciones comerciales.

El Itrio es un elemento con alta solubilidad en el magnesio y tiene el potencial de
endurecer por envejecimiento. Se ha agregado zinc® para reducir la solubilidad

del itrio.

El Neodimio tiene una buena combinacion con Magnesio en el mejoramiento de la
solubilidad en el estado sodlido, disponibilidad y bajo costo, pero contenidos
mayores al 3% ocasionan gran fragilidad®. El incremento en dureza y resistencia
en aleaciones Magnesio-Neodimio es debido a la formacion de zonas GP (Guinier
Preston) en forma de placas, en donde la fase MgsNd precipita sobre los planos
prismaticos de la matriz de magnesio. El Neodimio puede ser considerado como el
elemento de aleacidn principal. El Itrio y particularmente el Gadolinio tienen mayor
solubilidad en el Magnesio que el Neodimio, pero estos poseen un mayor costo.
Ademas el Gadolinio debido a su gran peso atémico, requiere mayor adicién en
peso para tener el mismo porciento atdmico comparado con itrio y Neodimio®19.
El propdsito de usar Nd es formar precipitados estables, lo cual aumenta la

resistencia a la corrosion y a la termofluencia.

El uso de estos elementos plantean un nuevo desarrollo en el campo de
aleaciones conformables de magnesio. Sin embargo el conocimiento de los
efectos de la adicion de tierras raras durante el procesamiento de productos semi-
terminados como laminas, perfiles extruidos o forjados aun no se estudia en su
totalidad. Los mecanismos de recristalizacion en estas aleaciones aun no han sido
totalmente entendidos lo cual ayudara a desarrollar los parametros mas

adecuados para su procesamiento termo-mecanico’'".



En los ultimos afos, las aleaciones de Mg-RE han atraido mucha atenciéon con
respecto a la deformacion, recristalizacion y su relaciéon con la textura. Ball y
Prangel® fueron muy probablemente los primeros autores en reportar que las
aleaciones que contienen RE como el Nd pueden desarrollar texturas mas
aleatorias durante extrusion, a diferencia de lo que se observa en las aleaciones

convencionales de Mg.

Por lo anterior, en este trabajo se estudian aleaciones experimentales con tierras
raras en contenidos mayores a los empleados hasta ahora, Mg-3wt%Y y Mg-
1.5wt%Nd, ademas de Mg puro a través de la evolucion microestructural y de

textura durante recristalizacion estatica de hojas laminadas en caliente y frio.

De esta manera se estudia el papel que desempefa esta adicion de tierras raras
sobre la evolucion micro estructural y de textura mediante un estudio comparativo
entre Mg puro, Mg-3wt%Y y Mg-1.5wt%Nd, ademas del estudio de la anisotropia
mecanica de estas aleaciones por medio de ensayos de tension uniaxial a
diferentes direcciones con respecto a la direccién de laminacién y pruebas de

conformabilidad “Erichsen”.



CAPITULO 2

2.1 MARCO TEORICO
2.1.1. GENERALIDADES DEL MAGNESIO

El magnesio es un elemento metalico situado en el octavo lugar de abundancia en
la corteza terrestre, en donde se encuentra en minerales como: dolomita,
magnesita y carnalita, los cuales se encuentran ampliamente distribuidos en rocas
minerales, mares y lagos' ".
El magnesio metalico se obtiene por dos meétodos diferentes: Uno de ellos
consiste en reducir el mineral en hornos eléctricos con carburo de calcio y otros
reductores. En el otro método, el magnesio metalico se obtiene en dos fases:
cloruracién del mineral (magnesia, dolomia o giobertita) y electrdlisis de cloruro de
magnesio en mezclas de sales fundidas a 700°C. El metal se acumula en la
superficie del bafio y el cloro desprendido se recoge y se aprovecha en la fase de
cloruracién .Como polvo, es extremadamente reactivo pero como solido se oxida
lentamente al aire y reacciona lentamente en el agua. El magnesio es un reductor
poderoso y se emplea en la obtencion de muchos metales a partir de sus sales,
por ejemplo uranio y titanio, entre otros (2.
Su extremada baja densidad (1,74 g/cm?), junto con su resistencia especifica hace
que el magnesio sea la mejor opcién como material estructural para componentes
en los cuales el peso sea un aspecto critico. Esto le otorga importantes ventajas
en el campo de las aleaciones ligeras donde generalmente se encuentra aleado
con Aluminio, Manganeso, Cobre, Litio, Zinc, Zirconio y elementos lantanidos.
Estas aleaciones poseen, adecuadas caracteristicas de mecanizacion vy
fabricacion (',
Algunas constantes fisicas importantes del magnesio son:

v' Temperatura de fusién: 648.8°C
Temperatura de ebullicién: 1090°C
Masa atémica: 24.305
Estructura cristalina: Hexagonal
Modulo de Young: 45.109 Pa
Modulo de rigidez:17.109Pa
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v" Modulo de Poisson:0.29
v" Dureza Brinell: 26 Hb

MAGNESIO Y SUS ALEACIONES

Las aleaciones de magnesio son ampliamente utilizadas hoy en dia en la industria
moderna. La elevada resistencia mecanica, combinada con su baja densidad
hacen al magnesio y sus aleaciones muy atractivas para materiales estructurales
en: la industria aeronautica, aeroespacial, automotriz, asi como la aplicacion de
aleaciones de magnesio en la fabricacion de maquinaria, lo cual permite disminuir
el consumo de combustible, haciendo que su uso sea mas rentable. Los productos
de magnesio se pueden obtener por diferentes métodos como colada, laminacion
extrusion y forja. Las aleaciones de magnesio son faciimente maquinables, en
general son resistentes a la corrosion ademas de existir gran cantidad de recursos
naturales para su extraccion .

En los ultimos afos las aleaciones de magnesio han sido mejoradas en
propiedades como alta resistencia a temperatura ambiente y elevadas
temperaturas. Esto se ha logrado por el uso de tierras raras como elementos de
aleacion, el grupo de las tierras raras incluye la serie de los lantanidos, itrio y
escandio. Todo ellos ocupan el subgrupo IllA de la tabla periddica y por esta razén
tienen caracteristicas similares®. El magnesio forma soluciones sdlidas con gran
cantidad de elementos de tierras raras, las zonas ricas en magnesio presentan la
formacion de un eutéctico. En consecuencia, las aleaciones tienen buenas
propiedades debido a que mejoran el refinamiento de grano, incrementan la
ductilidad, ya que la presencia de eutécticos de punto de fusion relativamente bajo
forman redes que rodean los granos, lo cual tiende a eliminar la microporosidad(6).
En particular la resistencia a alta temperatura y alta estabilidad térmica” de las
aleaciones que contienen tierras raras, las hacen atractivas para diversas

aplicaciones comerciales.

ALEACIONES DE Mg-Y
El Itrio es un elemento con alta solubilidad en el magnesio y tiene el potencial de

endurecer por envejecimiento. Inicialmente se utilizo la aleacién MgYZnRE“O), en

5



la que el zinc fue agregado para reducir la solubilidad del itrio. Las propiedades
mecanicas de esta aleacion no fueron tan buenas como las que se obtenia con la
aleacion Mg-Y-Nd-Zr, esta aleacion tiene buena resistencia a elevadas

temperaturas y resistencia a la corrosion‘".

ALEACIONES DE Mg-Nd

El Neodimio tiene una buena combinacion con Magnesio en el mejoramiento de la
solubilidad en el estado sodlido, disponibilidad y bajo costo, pero contenidos
mayores al 3% ocasionan gran fragilidad(g). El incremento en dureza y resistencia
en aleaciones Magnesio-Neodimio es debido a la formacion de zonas GP (Guinier
Preston) en forma de placas, la fase MgsNd precipita sobre los planos prismaticos
de la matriz de magnesio. Sin embargo, el Neodimio puede ser considerado como
el elemento de aleacion principal. El ltrio y particularmente el Gadolinio tienen
mayor solubilidad en el Magnesio que el Neodimio, pero estos poseen un mayor
costo. Ademas el Gadolinio debido a su gran peso atémico, requiere mayor
adicién en peso para tener el mismo porciento atbmico comparado con itrio y
Neodimio!'?). El proposito de usar Nd es formar precipitados estables, lo cual

aumenta la resistencia a la corrosion y a la termofluencia.

El uso de estos elementos plantean un nuevo desarrollo en el campo de
aleaciones conformables de magnesio. Sin embargo el conocimiento de los
efectos de la adicion de tierras raras durante el procesamiento de productos semi-
terminados como laminas, perfiles extruidos o forjados aun no se estudia en su
totalidad. Los mecanismos de recristalizacion en estas aleaciones aun no han sido
totalmente entendidos lo cual ayudard a mejorar su procesamiento termo-

mecanico!'".

2.2 CRISTALOGRAFIA DEL MAGNESIO
El magnesio tiene una estructura hexagonal compacta (HCP, por sus siglas en
ingles) la cual consiste de capas de atomos con arreglos hexagonales. Los atomos

de la primera capa tienen la posicion A, los atomos de la segunda capa B se



colocan en los valles intermedios de los atomos de la capa A, la tercera capa se
situa en la misma posicidon que la capa A, y la secuencia de apilamiento llega a ser

ABABA.....'"™® Esto se puede observar en la Fig. 1.

C.;pnf.;-. R E‘
Fig. 1. Secuencia de apilamiento HCP.
La estructura hexagonal compacta es normalmente representada como un prisma

oblicuo. La celda unitaria estd compuesta por 3 ejes ai;= ax#c y los angulos

correspondientes a=R=90°, 5= 120°"", ver Fig. 2.

L
1.2

Fig. 2. a) Celda unitaria b) estructura hexagonal compacta hcp.

En los metales con estructura HCP ideal, los ejes ap y ¢y se relacionan en la forma
Co/ap= 1.633. En el caso del magnesio el valor de co/ag =1.624. Sin embargo, la
mayoria de los metales HCP tienen relaciones co/ao diferentes al valor ideal' .En
la tabla1 se muestran los valores para otros metales. Esto indica que el magnesio
se encuentra muy cercano al valor ideal de la relacidon c/a, esta relacion es muy
importante porque influye en la activacién de mecanismos de deformacién como
deslizamiento y maclaje.

Tabla 1 relacion c/a para metales hexagonales (19),
Metal Cd Zn Mg Co Zr Ti Be

cla




2.2.1 INDICES DE MILLER PARA CELDAS UNITARIAS HEXAGONALES
En las celdas hexagonales usualmente se utiliza la notacion Miller-Bravais. Estos
indices hexagonales estan basados en un sistema coordenado de cuatro ejes, tres
ejes basicos a1, ap, az que forman 120° entre si, el cuarto eje o eje c es el eje
vertical y esta localizado en el centro de la celdilla unidad. Los planos en esta
celda se identifican con cuatro indices en vez de tres, llamados indices Miller-
Bravais, los planos cristalograficos y direcciones estan dadas por (hkil) y [uvtw]
respectivamente™"®- E| tercer indice se determina por su naturaleza geométrica
por ejemplo: h+ k = -l y u+ v = —t, algunos autores reducen los indices Miller-
Bravais a la siguiente notacion (h k. 1)'® con la restriccion:
h+k+1=0

Los planos indican que hkl son numeros enteros de los reciprocos(15)
Los indices de los planos son los reciprocos de las intersecciones que un plano
determina con los ejes a1, az, az y proporcionan los indices h k e i, mientras que el
reciproco de la interseccion con el eje ¢ da el indice 1'%,
El procedimiento para denotar direcciones en HCP usando la notacion Miller-
Bravais es mas complicado, debido a que las direcciones estan divididas en cuatro
vectores donde son requeridos cuatro ejes (a1, az, asy c) entonces se determina el
numero de parametros de red necesarios para moverse en cada eje con el
propésito de ir de la cola de la direccion a la punta de la misma, y al mismo tiempo

se asegura que h+k=-i como se observa en la Fig. 3.

#1 "~ (100) = 121104

iy

+2
[110]=[1130) = b__—__-_TG;
3

a, [010] = [1210)

Fig. 3. Determinacion de las direcciones en HCP.



Una manera de transformar de indices de Miller a Miller — Bravais se puede hacer
de la siguiente manera''®);
(HKL) - (hkil) = (H,K,—(H + K), L)
[UVW] = [uvtw] = [2U = V,2V = U, —(U + V)3W]

2.3 FUNDAMENTOS DE DEFORMACION PLASTICA EN MAGNESIO

La deformacion en magnesio a bajas temperaturas ocurre por deslizamiento y
maclaje. La interaccion entre estos mecanismos de deformacion afecta las
propiedades mecanicas resultantes. Debido a su estructura cristalina hexagonal y
su baja tendencia al maclaje, el magnesio y sus aleaciones muestran muy poca

formabilidad a temperatura ambiente.

2.3.1 Deslizamiento

El deslizamiento cristalino consiste en que una parte del cristal desliza sobre otra
parte del mismo a lo largo de una superficie densamente poblada de la red y en
una direccion que es también una linea principal del cristal. A esto se le conoce
como sistema de deslizamiento. El deslizamiento ocurre a lo largo de planos
cristalograficos especificos (fraccién atomica planar mas elevada) y a lo largo de
direcciones preferentes (fraccion atémica lineal mas elevada)'”. El deslizamiento
ocurre cuando el esfuerzo cortante sobre el plano y direccion de deslizamiento
alcanza el valor umbral llamado esfuerzo cortante critico resuelto (CRSS). El
deslizamiento es controlado por movimiento de dislocaciones.

Los principales planos y sistemas de deslizamiento para magnesio se muestran en
la figura 4. En los metales HCP, el unico plano con alta densidad atémica es el
plano basal (0001). Los ejes (1120), también llamados (a) son las direcciones
mas compactas. Para el caso del magnesio a temperatura ambiente, el
deslizamiento ocurre sobre el plano (0001) en la direcciones (1120), por que el
esfuerzo cortante critico resuelto (CRSS) para el deslizamiento basal (a) es cien
veces menor que el que se requiere para la activacion de {1010}1120)

deslizamiento primatico y {10 11}1120) deslizamiento piramidal tipo I, ver figura 4.

Solo existe un plano basal por celda unitaria y tres direcciones (1120), la HCP
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posee tres sistemas de deslizamiento, sin embargo, el deslizamiento basal solo
puede ofrecer dos sistemas de deslizamiento independientes(reﬂ&). Por otra parte
la deformacion a lo largo del eje C no puede ser acomodada por ningun de los tres
sistemas de deslizamiento mencionados anteriormente, ya sea por separado o en
combinacion con otros, porque todos ellos tienen la direccion de deslizamiento ¢
1120)"®. Debido a ésto, dos sistemas de deslizamiento no son suficiente para
satisfacer el criterio de Von Mises!"® (mas de 5 sistemas de deslizamiento
independientes deben operar para tener deformacion plastica uniforme en poli
cristales).

Existe un mecanismo adicional que puede compensar la ausencia de los sistemas
de deslizamiento, éste es el maclaje. Sin embargo, éste representa solo la mitad
de un sistema independiente, por otra parte el maclaje puede asistir la activacion
del

considerable en la orientacién del cristal, el cual puede favorecer el deslizamiento
o(19-20)

deslizamiento prismatico piramidal porque éste produce un cambio

no basal con respecto al eje en que se aplica el esfuerz

Basal plane (0001) — ABCDEF

Prism planes
Type |, 1st order (1
Type |, 2nd order (1

Pyramidal planes
Type |, 1st order
Type |, 2nd order
Type Il, 1st order
Type Il, 2nd order

010) - FEJH
1

20) — FDLH

Pyramidal slip

| £\ | |
) /0/
-t 1
|
|
|
|

N
THHIEY
| | A
) T I Tl 11 [
i I t e
| | | e
| L | | \
o emmebl TS,
’\} ———<1120> K gl

Pyramidal slip

“—<g>—

Prismatic slip

|
|
|
|
|
|
-1

+«—<g>—

“—<g>—

Slip systems _
Basal <a> (0001) <1120>
Prismatic <a>  (1010) <1120>
Pyramidal <a> (1071) <1120>
Pyramidal <c+a> (1122) <1123>

Twinning (1012) <1011>

-Twinning

<1011>

Fig. 4. Planos y direcciones mas importantes en HCP.
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2.3.2 Maclado

El maclado representa el segundo mecanismo por el cual un metal se deforma.
Este mecanismo es importante para los sistemas en donde el deslizamiento es
dificil. Durante el maclado no hay cambio en la estructura cristalina pero si hay
cambio en la orientacion de red cristalina. La deformacién por maclado se basa en
corte puro y es acompafiado por un cambio de forma. En contraste con el
deslizamiento, los atomos se mueven uno respectd a otro solo una fraccion de la
distancia interatdmica. La zona maclada tiene la misma estructura cristalina que el
cristal original, pero distinta orientacion.

La red de la macla es una imagen espejo del cristal original, y el plano de simetria
entre éstas dos porciones es llamado plano de maclaje!"” como se observa en la
Fig. 5a. Sobre una superficie pulida la macla de deformacién presenta el aspecto

de aguijas, Fig. 5b.

b !
a) T T ) \ \
—_— . —_— b
)
' i
Planode | R [ ¥
lamacla | R INS i
! A ‘]'l' ‘
—-— B A\
T T N

Fig. 5. a) Maclaje y b) Maclas en magnesio puro.
Como se ha mencionado anteriormente, el maclaje es un mecanismo de
deformacion en magnesio, especialmente a temperatura ambiente, el maclaje
ocurre cuando los sistemas de deslizamiento son restringidos, ésto explica la
aparicion del maclaje a bajas temperaturas o elevados grados de deformacion en
metales HCP en donde el deslizamiento basal no es favorable®®'.
La importancia del maclado durante la deformacion plastica no es precisamente la
deformacion producida sino el cambio de orientacion como resultado del maclado.
Este mecanismo puede orientar de manera favorable los sistemas de
deslizamiento con respecto al eje en el que se esté aplicando la fuerza, entonces

podra ocurrir un deslizamiento adicional.
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El maclado mecanico tiene caracteristicas muy especificas que lo distinguen del
deslizamiento cristalino, como son:

El maclado es un mecanismo de deformacion unidireccional. Los metales
hexagonales se caracterizan por la tener la habilidad de producir deformacion en
compresiéon o tensién a lo largo del eje c, pero no ambos. Esto depende de la
relacion c/a y puede ser maclado en tensidon o compresion. Para el caso del
magnesio es maclado en tensién debido a que éste solo opera a valores <v3
cuando la componente en tension es paralela al eje ¢, por el contrario este sistema
no puede operar si existe un esfuerzo compresivo actuando a lo largo del eje c, es
decir, ocurre cuando el plano basal esta paralelo al plano de laminacion, por esta
razon el maclaje ocurre en el magnesio durante la laminacién si la orientacion del
cristal se encuentra lejos de la orientacion basal®.

El maclado tiene una capacidad limitada para acomodar la deformacion. La
cantidad de deformacién plastica causada por el maclado es de 0.065(%2),

Se considera que las maclas pueden actuar a como barrera para el movimiento de
dislocaciones, por esta razén la formacion masiva de maclas permite el
refinamiento de grano®®.

El maclado causa una subita reorientacién en el cristal. La naturaleza de la nueva
orientacion dependera del tipo de maclado. En la literatura frecuentemente se han
reportado para las aleaciones de magnesio tres tipos de maclado: maclas en

tension, maclas en compresion y doble maclado"®.

2.3.2.1 Maclas en tensién {1012} < 1011 >

Este tipo de maclaje es el mas reportado comunmente por varios autores®, este
modo de maclaje brinda extension a lo largo del eje ¢ en magnesio. Por ejemplo
cuando un cristal con su plano basal esta orientado perpendicular al plano de
laminacion como se observa en la Fig. 6, éste experimentara una rotacién de 86.3°
{1012} y se convertira en una orientacion muy cercana a la basal y entonces un
futuro maclaje no podra ocurrir. Este tipo de maclaje es llamado maclaje en
tensién (tension twinning) y se ve favorecido cuando el eje ¢ esta bajo extensién o

cuando la contraccion es aplicada perpendicular al eje ¢,
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Fig. 6. Maclaje en tension.

2.3.2.2 Maclas en compresiéon {1011} < 1012 >

Por el contrario {1011} < 1012 > puede acomodar compresion a lo largo del eje ¢
y éste se activa cuando hay una componente de deformacion paralela al eje ¢ o
cuando se aplica una extension macroscopica perpendicular al eje c. En este
sistema los planos basales son rotados en la misma direccién (1120) como en
maclaje en tension {1012} pero con una rotacién de 56°™*?Y_ Las maclas del

tipo {1011} tienen diferente morfologia, son muy delgadas y dificil de detectar®®.

2.3.2.3 Maclado secundario (Double twinning) {1011} {1012}

Es un segundo mecanismo de macalaje que puede ocurrir dentro de las maclas
primarias. Generalmente se forman maclas en compresion, después el material
sufre un segundo maclaje en tension {1012} .La primera condicion para que
ocurra es la presencia de maclas de compresion {1011} (1012), entonces el
material se somete a un maclaje secundario, asi estos dos eventos producen una

rotacion en el mismo eje (1120 ).

2.3.2.4 Reversibilidad de maclaje

Es un mecanismo adicional llamado detwinning or untwining. Este mecanismo
ocurre en un material maclado y se observa frecuentemente en compresion-
tension bajo una carga ciclica. Este mecanismo se caracteriza por la desaparicion
de la bandas de maclaje existentes, por ejemplo: maclas capaces de desaparecer
o llegar a ser mas estrechas bajo carga o descarga y pueden reaparecer cuando

se aplica carga otra vez®%27),
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2.4 RECRISTALIZACION

La recristalizacion se define como la sustitucion de una microestructura deformada
por un nuevo conjunto de granos libres de deformacion. Este proceso implica
nucleacion y el crecimiento de nuevos granos a expensas de los granos
deformados que los rodean. La fuerza impulsora para la recristalizacion es la

energia de deformacién almacenada.

Existen dos procesos de recristalizacion: Uno es el proceso de recristalizacion que
tiene lugar durante la deformacion, llamada la recristalizacion dinamica (DRX), otro
es la recristalizacion estatica que se lleva a cabo después de la deformacion
durante tratamiento térmico de recocido. Durante la deformacion y recocido
también puede existir recuperacion dinamica y estatica respectivamente. Sin
embargo, el proceso de recuperacién es asociado con la restauracion de las
propiedades fisicas por el acomodo o aniquilacién de dislocaciones sin ningun
cambio considerable en la microestructura®.La recristalizacion dinamica es
importante para la ingenieria de materiales, incluyendo aleaciones de magnesio,
ya que ocurre durante la deformacién plastica a temperaturas > 0.5Tm, donde Tm

= (temperatura de fusion en K).

2.4.1 Recristalizacion dinamica (DRX)

La recristalizacién es un proceso importante para las aleaciones de magnesio
debido a que influye directamente en la microestructura y propiedades mecanicas
de productos semi-terminados, en esta seccidén se describiran lo mecanismos de

recristalizacion que se han reportado para Mg y sus aleaciones.

Los mecanismos de DRX pueden ser divididos en dos grupos llamados continuos
y discontinuos. Un proceso continuo de recristalizacion envuelve la absorcion
continua de dislocaciones en los limites de subgranos (limites de bajo angulo), los
cuales ocasionalmente resultan en la formacion de limites de alto angulo. Un
proceso discontinuo de recristalizacion se caracteriza por la nucleacion y
crecimiento de nuevos granos debido a la migracién de los limites de alto angulo.

En general durante la recristalizacion continua las dislocaciones permanecen en
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los granos recristalizados, mientras que en la recristalizacion discontinua las

dislocaciones son movidas hacia los limites de alto éngulo(z‘”.

Han sido propuestos algunos mecanismos de DRX de acuerdo a los sitios de

nucleacion de los nuevos granos recristalizados. 1) nucleacién de limite de grano,

2) maclaje, 3) nucleacién estimulada por particulas (PSN por sus siglas en

ingles)!

28-30)

La textura cristalografica es el resultado de la recristalizacion, la cual depende

primeramente de la orientacion del nucleo y del caracter selectivo de crecimiento

del proceso. En las aleaciones de magnesio se han propuesto por lo menos 4

mecanismos de nucleacion:

1)

2)

3)

4)

Nucleacién de limites grano, nuevos granos aparecen debido a la gran
deformacion, la cual es acomodada por mecanismos de deslizamiento no
basales. Asi se forman nuevos granos adyacentes a los limites de grano
originales. Este mecanismo no permite una alteracion significante en la
textura en Mg.

Movimiento de subgranos, permite coalescer limites de bajo angulo y la
formacion de limites de alto angulo. Este mecanismo es provocado por la
actividad de un deslizamiento no basal®".

Existe una variedad de bandas de corte propuestas como sitios de
nucleacion en magnesio y sus aleaciones, incluyendo la operacion de
deslizamiento basal en granos mal orientados, lo cual permite la formacion
de “kink band”) (al cruzarse las lineas de dislocaciéon no coplanares se
producen mutuamente escalones), vinculando la deformacién de zonas ya
mencionadas arriba, y la deformacion por maclaje. Cada tipo de banda
puede tener los planos basales casi paralelos al plano de corte y permitir el
debilitamiento de la textura basal en lamina.

Finalmente las particulas incrementan la fuerza motriz para la
recristalizacion y actuan como sitios de nucleacion generando
heterogeneidades locales en la energia de deformacién y orientacion. Esto
da lugar a que la PSN proporcione mas nucleos orientados al azar y ésto

resulta en la recristalizacion de texturas débiles®?.
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2.5 TEXTURA

La mayoria de los materiales en estado sodlido, incluyendo metales, ceramicos y
minerales tienen una estructura compuesta de una gran cantidad de cristalitas o
granos. Se puede definir que la Textura es la distribucidén de las orientaciones

cristalinas en una muestra®?.

La textura cristalografica y orientacion preferencial de las cristalitas que conforman
un policristal es uno de los aspectos primarios que caracterizan la estructura de un
material. Por lo tanto la importancia de la textura recae en la anisotropia de las
propiedades de muchos materiales; esto significa que el valor de una propiedad
dada dependera de la direccidon en que sea medida. En la mayoria de los casos
las orientaciones en los policristales ya sean naturales o tecnolégicamente
fabricados, no se distribuyen al azar y la preferencia de ciertas orientaciones en
realidad puede afectar las propiedades del material hasta en un 20 a 50% del valor

de la propiedad®?.

Por esta razon, la determinacion e interpretacion de la textura es de gran
importancia en la tecnologia de materiales por ejemplo: el analisis de la textura
durante un tratamiento termomecanico puede brindar valiosa informacion acerca
de mecanismos alternos durante cierto procesamiento. Hoy en dia existen
técnicas para medir macrotextura como: métodos de Rayos X o difraccion de

neutrones.

La textura es representada como la distribucion de orientaciones de las cristalitas
con respecto a una muestra de un sistema coordenado. Para describir la
distribucion de orientaciones se requiere introducir dos sistemas coordenados. El
sistema coordenado fijo en la muestra se define como KA = (X, Y, Z), aqui
generalmente se utiliza la forma exterior de la muestra por ejemplo: normal,
transversal y direccion de laminacidon en el caso de una lamina como muestra. El
segundo sistema coordenado es definido como KB = (X, Y’, Z'), el cual se fija en

los ejes del cristal siguiendo la simetria del cristal ejemplo: [1010], [1102] y [0001]
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para el caso de una estructura hexagonal. Estos dos sistemas de coordenadas
estan relacionados entre si por una orientacion “g”. Por ejemplo Ka es
transformado por g en Kb, la orientacidn g puede ser representada de diferentes
maneras, por ejemplo indices de Miller o angulos de Euler como se muestra en la
Fig. 7. En este trabajo se utiliza Miller®®.
Kp=g-K,y
(K4 = 9 —~ Kp)

(hkil)
|

ia)

[1rvmy

Fig. 7. Representacion de la orientacion g. (a) indices de Miller; (b) angulos de
Euler, este sistema coordenado es presentado como Z y X-Y plano para la

muestra; Z°, X"-Y plano para el cristal.

2.5.1 Representacion de los datos de textura

Los datos obtenidos de la mediciones de textura pueden ser presentadas de
diferentes maneras. Una de ellas es por figuras de polos (FP), con la cual sera
representada la textura en este trabajo, figuras de polos inversas y espacio de

Euler®¥,

2.5.2 Figura de polos

Las figuras de polos son proyecciones estereograficas en dos dimensiones que
describen la relacion entre la orientacion de los ejes cristalograficos del cristal con
respecto al sistema coordenado de una muestra. A continuacion se presenta un

ejemplo de como se produce una proyeccion estereografica:
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El origen del sistema coordenado se encuentra situado al centro de una esfera.
Los planos normales son proyectados sobre la esfera. Las intersecciones con la
superficie de la esfera son llamados polos. Los polos de la mitad superior de la
esfera de referencia son mapeados sobre el plano horizontal. En el plano de
proyeccion las direcciones cristalinas en 3 dimensiones son convertidas en

puntos®?, ver Fig. 8.

Fig. 8. Proyeccion estereografica

Se construye asi una figura de polos para una intensidad difractada que es

proporcional al volumen de la muestra orientado en una posicion determinada.

2.5.2 Mediciones de macro-textura por DR-X

La macrotextura mide la fraccion volumétrica de una familia de planos en particular
con respecto a una muestra de sistema coordenado. Los ejes de la muestra con el
sistema coordinado se escogen normalmente de acuerdo a la importancia de las
direcciones que estan asociadas con un cambio de forma externa del espécimen.
Usualmente pueden ser: direccion de laminacion DL, extrusion indirecta El,
direccion normal (DN) y la direccion transversal (DT). La textura que se obtiene de

esta manera es un valor promedio de todo el volumen de la muestra medida®®*.

Los rayos x son mas ampliamente usados debido a su bajo costo y a que la
informacion que suministran en la mayoria de los casos es representativa de la
muestra. Existen dos variantes, una por reflexion, preferentemente para metales y

sustancias densas, la otra por transmision usada para plasticos y sustancias
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transparentes a la radiacién. La técnica de reflexién presenta la desventaja de que

los rayos X tienen poca penetracion en el material®®).

Las mediciones se realizan utilizando cabezas goniométricas que se colocan en
los portamuestras de los difractometros de polvos convencionales!’™®. Su
fundamento es la ley de Bragg. Se fija el angulo 26 entre el haz que sale del tubo
(fuente de rayos X o salida de neutrones) y el detector, se hace rotar la muestra
segun dos ejes, uno perpendicular (B) y otro contenido en el plano en el plano de
la muestra (a), como se observa en la Fig 9. Solo aquellas cristalitas que cumplan
la expresion: nA=2dsiné y cuyos vectores reciprocos bisecten el angulo formado

por el haz incidente y el difractado, contribuiran a la intensidad en el detector®.

.
_____ ..
e
.
‘-\"‘-.
. ey
\\ / ‘\E
‘a‘\ -‘,& ]
- L__,F
Fuente de Rayos X Detector

Fig. 9. Principio de medicién de textura®®.

2.5.3 Desarrollo de textura en metales hexagonales, especialmen-te en
magnesio

Los estudios de textura para metales hexagonales en el pasado han sido
enfocados principalmente a aleaciones de Zirconio y Titanio. Por razones
econdmicas la investigacion sobre magnesio ha recibido menor atencion desde el
final de la guerra mundial y entonces la textura de estas aleaciones fue analizada
principalmente como una herramienta para compararlas con otros metales

hexagonales.
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Debido a esto, Beck realizd una revisidon exhaustiva sobre aleaciones de Magnesio
a principios de los afos 1940®), incluyendo resultados sobre medidas de textura
mediante la técnica de peliculas de rayos X (X-ray film). Sin embargo, esto no fue
direccionado como un analisis cuantitativo de textura debido a las limitaciones de
la técnica en esos tiempos, sin embargo los resultados acerca de la textura basal
después de extrusion y laminacion son aceptados en la actualidad, en los cuales
los planos (0002) son paralelos al eje de deformacién principal.

En anos recientes estas aleaciones han generado un interés significativo con el
incremento en la demanda por la reduccion de peso en elementos automotrices y
electronicos, por lo tanto muchas actividades de investigacién han sido enfocadas
para mejorar las propiedades quimicas y mecanicas, también en relacion con la
textura!’®'" La textura en metales hexagonales laminados puede ser clasificada
en tres grupos de acuerdo a su relacion c/a. Un esquema representativo de textura
de laminacién es mostrado en la Fig.10%®.

Cuando la relacion c/a es superior al ideal, c/a >a 1.63233, como en el caso del
Cd y Zn, esto tiende a exhibir texturas con polos basales inclinados de 15° a 25°
de acuerdo a la direccion normal a través de la direccion de laminado y los polos
prismaticos <10-10> muestran el maximo en la direccién transversal, conocido
como tipo r (rolling), Figura 10(a).

En el caso de relaciones c/a aproximadamente iguales a la relacion ideal
(c/a)=1.6333, como Mg y Co, se desarrolla un textura con tendencia de fibra basal
conocida como tipo c¢ (center), Figura 10(b) . Metales y aleaciones con la relacién
c/a menores a la ideal, como son los casos de zirconia y titanio, tienden a formar
textura con polos basales inclinados de 20 a 40° en relacién a la direccién normal
a través de la direccion transversal, y los polos prismaticos <10-10> son alineados
con la direccion de laminacion , Figura 10(c).

La clasificacion mediante la relacién c/a es; sin embargo un enfoque mas simple a
muchos otros, debido a que otros factores tienen influencia en la formacion de
textura, por ejemplo el grado de deformacion, temperatura y composicion quimica,
etc. Todos estos factores tienen una relacién directa o indirecta en la actividad de

un modo de deformaciéon y una gran variedad de texturas de deformacion se

20



generan en metales hexagonales debido al hecho que existen diferentes
combinaciones de deslizamiento y o maclado que causan diferentes texturas. Por
esta razén muchos investigadores se han esforzado para revelar la relacion entre

mecanismos de deformacioén y textura.

(c) c/a<1.633
(Ti, Zr)

RD RD
78
(a)(:n;:z;)es:& @ O @m
KRD/ RD
4
(b) c/a>1.633 @TD %Bm
(Zn,Cd) ‘
--{

Fig.10. Texturas esquematicas de laminacion en metales HCP con diferentes
(36)

relaciones c/a
2.2. ESTADO DEL ARTE

Las aleaciones de magnesio con tierras raras han sido investigadas arduamente
en Rusia hasta 1980. Estas investigaciones incluyen diagramas de fase,
descomposicion de solucion solida, la influencia de algunos elementos RE (rare
earth elements) sobre las algunas propiedades de magnesio entre otras
caracteristicas®.

En aquel tiempo se encontré muchos indicios de las mejoras en las propiedades
mecanicas debidas a las RE. Se reportd el incremento de la plasticidad en
materiales extruidos en caliente de aleaciones binarias como: Mg-Y y Mg-Sc®. Lo
mismo se reportd para aleaciones Mg-Nd extruidas y recocidas. Las cuales se

probaron en tension a temperatura ambiente en funcién del contenido de Nd"®. En
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este estudio, se observd un mejoramiento de la ductilidad desde muy bajas
concentraciones de Nd (0.16w%), lo cual permaneci6 presente con el incrementd
de Nd hasta 4.2%w (6ptimo). A altas concentraciones de Nd, la elongacion se ve
afectada. Los autores atribuyeron este incremento en la plasticidad a temperatura
ambiente con el incremento de Nd al grado de concentracion de la solucion solida
para disminuir el tamafo de grano.

También argumentaron que las aleaciones que contiene Nd en pequefias
cantidades interactuan con las impurezas presentes en el magnesio y forman
compuestos estables, los cuales pueden ser removidos durante la fusion de las
aleaciones (debido a la alta densidad) o permanecen en la estructura como
particulas dispersas. Por lo tanto, este proceso purificaria de impurezas los limites
de grano del magnesio en solucién solida, y por consecuencia mejoraria la
plasticidad. Para aleaciones que contiene mas Nd que la maxima solubilidad en
magnesio solido >4.22 w%, aparecen particulas engrosadas de Mg-Nd lo cual
resulta en la perdida de ductilidad a pesar de tener un tamafio de grano fino de
~16um.

En los ultimos afos, las aleaciones de Mg-RE han atraido mucha atencion con
respecto a la deformacion, recristalizacion y su relacién con la textura. Ball y
Prangel(3) fueron muy probablemente los primeros autores en reportar que las
aleaciones que contienen RE como el Nd pueden desarrollar texturas mas
aleatorias durante extrusion, a diferencia de lo que se observa en las aleaciones
convencionales de Mg. Ellos encontraron que la textura aleatoria reduce la
asimetria en tension-compresion, lo cual es beneficio en el control de la textura; a
su vez esto mejorara la formabilidad. La textura aleatoria observada en aleaciones
WE (aleaciones con alto contenido de Y, entre otras tierras raras) fueron adscritas
a la recristalizacion por PSN (por su siglas en ingles Particulate Stimulate
Nucleation)®.

Bohlen y colaboradores trabajaron con seis diferentes aleaciones con diferentes

contenidos de Zinc y RE 2.

Ellos reportaron que la intensidad del polo basal
alineado en direccion normal es baja para las aleaciones que contienen tierras

raras comparadas con aleaciones convencionales. Ademas observaron que la
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anisotropia planar se reduce a r = 1. Esto se relacion6 con la modificacion de
Mg-ZnRE en donde los granos presentan la orientacion favorable para el
deslizamiento basal y el maclaje en tension ver Fig. 11. Mackenzie observo el
mismo efecto de modificacion por la adicion de tierras raras en la textura durante

la laminacion de ZE10®7.

Fig.11.Textura de algunas aleaciones que contienen RE como: ZW41
0.7%W,ZEK4100 con 0.2 Ce%W.®?

Otro trabajo importante es el de Hanstzsche y colaboradores®?3®)

en el cual se
atribuye el debilitamiento de la textura en las laminas de magnesio debido al
incremento de Y, Nd y Ce, ademas de encontrar que segun se incrementa el

contenido de RE el tamafio de grano se reduce como se muestra en Fig. 12.
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Fig. 12. Tamario de grano VS contenido de tierras raras
Con la finalidad de de desarrollar nuevas laminas de aleaciones de magnesio con
alta formabilidad a temperatura ambiente, varias trabajos como el de D. wu®9) y
colaboradores han mostrado mostrando un mejoramiento en la formabilidad
debido a la adicibn de Gd en aleaciones ternarias como Mg—2%Gd—1%Zn,
obteniendo hasta un 50% de alargamiento ver Fig. 3, elevados valores de
Erichsen 6.8-7.9. Como se puede ver en la Fig.13. Ademas Yasumasa®“? mostré
que la adicion de Y en cantidades pequenas modifica y debilita la textura basal de

las aleaciones Mg-Zn, contribuyendo en la mejora de la formabilidad.
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Fig.13. Curva esfuerzo deformacion de GZ21 y Erichsen test“?

Otro trabajo muy importante es el de Sandlébes™! en el cual se mostré cuales son

los mecanismos mediante los cuales se mejora la ductilidad en Mg-3 Y,
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encontrando que la adicibn de Y cambia la energia de apilamiento
sustitucionalmente en el magnesio. El cambio de SFE sobre los planos basales o
piramidales también cambiara su CRSS, y por lo anterior alterar la actividad en los
mecanismos correspondientes. Ademas mostré que magnesio puro se deforma
principalmente por deslizamiento basal, y maclaje en tension, a diferencia de Mg-
3Y que mostro alta actividad de deslizamiento piramidal <c+a>.

Desde el punto vista mostrado anteriormente es evidente que la adicion de RE
ofrece una posibilidad para controlar la textura de las aleaciones conformables de

magnesio.
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CAPITULO 3

3.1 DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.2 DESCRIPCION GENERAL

En este trabajo se prepardé 2 aleaciones experimentales: Mg-1.5wt%Nd, Mg-
3wt%Y y Mg puro con el fin de estudiar el efecto de los elementos de aleacién (Nd,
e Y) sobre el proceso de recristalizacion y la evolucién de la textura. A partir de
las aleaciones obtenidas se fabricd barras de las 3 aleaciones con un espesor
inicial de 20mm, las cuales fueron laminadas en caliente alcanzando una
reducciéon en el espesor de 1.9 mm a una Temperatura de 450°.,Posteriormente
fueron laminadas en frio consiguiendo un espesor final de 1.4 mm en los tres
materiales.

Después de esta ultima etapa de conformado se realiz6 un tratamiento térmico de
recocido con el objetivo de obtener granos totalmente recristalizados con tamafos
de grano similares en los tres materiales con la finalidad de comparar los
resultados. Para evaluar la microestructura y textura de las aleaciones Mg-
1.5wt%Nd, Mg-3wt%Y y Mg puro se utilizaron técnicas como: microscopia Optica,
microscopia electrénica de barrido y difraccion de R-X.

La respuesta mecanica de estos materiales se evalu6 utilizando pruebas de
formabilidad del tipo “Erichsen” y ensayos de tensién a temperatura ambiente en
tres direcciones (direccion de laminacion, transversal y a 45°) hasta la fractura y a
diferentes porcientos de deformacion. Esta secuencia se presenta graficamente en
la Fig. 3.1.
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Desarrollo Experimental
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Fig. 3.1. Diagrama desarrollo experimental.

3.1 FUSION DE LOS MATERIALES

Las aleaciones Mg-1.5Nd, Mg-3Y, y Mg puro fueron producidas por colada
gravitacional en un horno de resistencia eléctrica, durante la fusion se utilizdé una
atmosfera protectora de Argon +SFg, la adicion de los elementos de aleacion se
realizd a una temperatura de 670°C aprox, el metal liquido se mantuvo durante
una hora con agitacién para asegurar que los elementos de aleacién se disuelvan
homogéneamente. Las aleaciones fueron vaciadas en moldes de acero cilindricos,
los cuales fueron precalentados a 260°C con la finalidad de reducir la porosidad en
los lingotes. La Fig. 3.2. muestra la fusion de los materiales y los lingotes que se

obtuvo.

Fig.3.2. Fusién de materiales
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Después de la fusion, los materiales fueron analizados de la parte superior, media

e inferior del lingote por espectroscopia de emision Optica, usando OES

Spectrolab™ M equipment. En la tabla 1 se muestra el analisis quimico de los

materiales preparados donde se observa que la composicidn quimica de las

aleaciones experimentales preparadas es homogénea a lo largo de los lingotes.

Tabla 1. Composicion quimica de Mg, Mg-TR todos en porciento peso (%W).

Aleacion Al Ca Ce Fe La Mn Nd Si Th Zn Y Mg
Arriba | 0.0159 | 0.00481 | 0.00982 | 0.00355 | 0.00551 | 0.0347 | 1.46 0.0141 | 0.0618 | 0.00136 | 0.00503 | 98.36

Ms- Medio | 0.0160 | 0.00517 | 0.00999 | 0.00347 | 0.00466 | 0.0342 1.45 0.0138 | 0.0618 | 0.00137 | 0.00505 | 98.37
1oNd Abajo | 0.0161 | 0.00484 | 0.01000 | 0.00334 | 0.00438 | 0.0343 | 1.47 0.0137 | 0.0618 | 0.00140 | 0.00509 | 98.35
Arriba | 0.0172 | 0.00807 | 0.00280 | 0.00393 | 0.00130 | 0.0418 | 0.0060 | 0.00506 | 0.0618 | 0.00436 2.68 9717

Ms- Medio | 0.0173 | 0.00842 | 0.00275 | 0.00400 | 0.00130 | 0.0416 | 0.0060 | 0.00397 | 0.0618 | 0.00450 2.67 97.18
SY Abajo | 0.0173 | 0.00824 | 0.00271 | 0.00409 | 0.00130 | 0.0414 | 0.0060 | 0.00424 | 0.0618 | 0.00457 2.78 97.07
:f; 0.010 6x10 0.002 0.002 8x10+ 0.018 - 0.002 - 0.014 - 99.94

3.2 MAQUINADO

Para la etapa de laminacibn se maquinaron barras con dimensiones de

20x55x290mm espesor, longitud y ancho respectivamente a partir de los lingotes

obtenidos de Mg puro. Para las aleaciones Mg-1.5Nd y Mg-3Y se obtuvieron

barras con dimensiones 20x50x280mm.como se muestra en la Fig. 3.3.

Fig. 3.3. Barras para laminacion.
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3.3.1 LAMINACION EN CALIENTE

Las barras de Mg puro y Mg-1.5Nd y Mg-3Y se sometieron a un recocido a una
temperatura de 450°C durante 30 min antes de comenzar con la laminacion.
Posteriormente las barras fueron llevadas a un molino de laminacion que cuenta
con rodillos de 200mm de diametro con una velocidad de 5 RPM. Durante la
laminacion se tratd de conservar constante la reduccion del espesor por paso con
un valor de 0.20. La temperatura de laminacién fue a 450°C para las aleaciones
Mg-Tierras raras. Durante el proceso de laminacién se traté de conservar la
temperatura de la lamina después de cada paso por medio de recocidos. Las

condiciones y detalles del proceso de laminacidén se muestran en el Anexo A.

I

]

Fig. 3.4. Proceso de laminacion en caliente.
3.3.2 Laminacion en Frio
Para realizar la laminacion en frio de Mg puro y las aleaciones de Mg-1.5Nd y Mg-
3Y se utilizé un molino de laminacidn que cuenta con rodillos de 200mm de
diametro con una velocidad de 20 RPM. Durante esta etapa la reduccion del
espesor por paso fue controlada por medio de la deformacién real por paso

tratando de mantenerlo 0.05, como lo sugiere la literatura®?, lo anterior fue con la

29



finalidad de reducir el agrietamiento del material durante la laminacion. Se
tomaron muestras de las laminas cada 10% en la reduccion del espesor, con el fin
de observar la evolucion microestructural y la textura. Los detalles de la cedula de
laminacion se muestra en el Anexo B.

3.4 RECOCIDO

Este tratamiento se hizo con la finalidad de obtener tamafos de grano homogéneo
en los 3 materiales y totalmente recristalizados, para poder comparar los
resultados obtenidos y asi poder detectar facilmente la influencia de los elementos
de aleacioén. El recocido se realizd utilizando un horno de resistencia eléctrica
durante 10 min para Mg puro a 400°C y de 15min para Mg-1.5Nd y Mg-3Y a
450°C, enfriados a temperatura ambiente.

3.5 METALOGRAFIA

Se realizé metalografia convencional como lo indica “® para llevar a cabo la
caracterizacién microestructural y preparacién de muestras para mediciones de
textura, todos los procedimientos utilizados se describen a continuacién
3.5.1Corte

Se obtuvieron muestras de las laminas de Mg puro, Mg-1.5Nd y Mg-3Y a varias
condiciones como laminacién en caliente, frio al 10% al 20% de reduccion en el
espesor, después del recocido. Las muestras se prepararon en la direccion
longitudinal como se muestra en la Fig.3.5 .Para facilitar el manejo de las

muestras, fueron montadas en frio utilizando resina del tipo Demotec® 30.

S/
| ;7////

DL
Fig. 3.5. Corte de la muestra

3.5.2 Desbaste y Pulido

Las muestras fueron desbastadas utilizando papel abrasivo de SiC comenzando

con papel abrasivo grueso hasta llegar al mas fino con la secuencia (800, 1000,
1200, 2500, 4000) y agua como lubricante, hasta obtener una superficie

totalmente plana. Posteriormente durante la etapa de pulido se utilizé un pafo de
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Neopreno™ utilizando como lubricante una solucion de Al,O3 (0.05um) con agua
destilada ademas de jabdn liquido. Finalmente cuando las muestras estaban
totalmente pulidas a espejo libres de rayas, las muestras fueron secadas utilizando

Etanol.

3.5.3 Electropulido

Con el fin de tener una muestra libre de maclas o imperfecciones ocasionadas
durante el proceso de preparacion metalografica, las muestras fueron preparadas
por electropulido para luego ser sometidas a Microscopia electronica de barrido y
mediciones de textura. Se utiliz6 una maquina del tipo LectroPol-5 (Struers™) la
cual cuenta un sistema de enfriamiento, control y electropulido. El sistema de
electropulido cuenta con un contenedor para electrolito, ademas de una base que
sostiene la muestra a electropulir, asi como un anodo que se coloca sobre la
muestra para hacer pasar la corriente. Se realiz6 varias pruebas de electropulido
con el fin de encontrar las condiciones adecuadas para las muestras, determinado
que fueron: temperatura de -18°C con un flujo de 5 y voltaje de 35 V, durante 90s
utilizando un electrolito AC2 solucion comercial Struers™.

3.5.4 Ataque quimico

Con el fin de revelar los limites de grano se utilizé una solucién de 145 ml Etanol,
30 ml agua destilada, 6.5 ml acido acético, 30 g acido picrico (98%)“*.Durante 6

segundos. En la Fig 3.6. Se esquematizan las etapas descritas anteriormente.

Fig. 3.6. Preparacion metalografica.
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3.6 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

La caracterizacion microestructural se realizé utilizando un microscopio Optico
Leica™ DMLM en el cual se obtienen micrografias de 1.6X hasta 1000X
aumentos, se utilizo luz normal y polarizadores para conseguir mejor contraste de
los limites de grano. Para determinar el tamafio de grano de las muestras
totalmente recristalizadas se utilizo el software “analySIS pro” version 5.0
mediante un método de interseccion lineal estadistica de acuerdo con la norma
DIN 50600“%. Este método consiste de 5 lineas paralelas horizontalmente en
donde se miden los diametros de los granos interceptados dentro de un
micrografia como se muestra en la Fig. 3.7, ésto se realizo para diez micrografias
obtenidas al azar dentro de cada muestra, el tamafio de grano final se determiné

con el promedio de las diez micrografias de cada muestra.
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Fig.3.7. Medicién del tamafio de grano

3.6.1 Microscopia electronica de barrido (MEB)

Las observaciones microestructurales se hicieron utilizando un microscopio
electronico de barrido ZEISS DSM 962 o uno ZEISS Ultra 55 con voltajes de
aceleracion de 8-20 keV, equipado con sistema de andlisis de energia dispersiva
de Rayos X (EDX) para el analisis quimico de las particulas encontradas. Las
imagenes fueron tomadas por medio electrones secundarios(ES) y electrones

retro dispersados (BSE).
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3.7 PRUEBAS MECANICAS

3.7.1Erichsen

La formabilidad fue medida mediante pruebas de Erichsen con el propdsito de
determinar la capacidad de deformacion de laminas. La prueba de Erichsen se
realiza colocando la lamina de metal entre dos mordazas que la sostienen durante
la prueba, después se aplica una fuerza por medio de un punzon, el cual hace
presion sobre la lamina y en cuanto se observa el inicio de la formacién de la
grieta se termina la prueba. La penetracion del punzon es medida y ésta es la
medida directa del valor de Erichsen (IE) en (mm), el cual esta estandarizado por
DIN50101, como se observa en la Fig. 3.8. El valor de Erichsen da una medida
directa de la ductilidad de la lamina en el plano de deformacién bajo condiciones
de esfuerzo biaxial. No hay ninguna teoria analitica sobre esta prueba, sino que
esta prueba es usada con propésitos de comparacion de laminas.

Esta prueba se realizé utilizando una maquina Universal Sheet Metal Testing
Machine. Se obtuvieron 12 circulos a partir de las laminas con un diametro de
95mm. Las pruebas de Erichsen se realizaron con un punzon esférico con un
diametro de 20mm a temperatura ambiente con el objetivo de obtener el (IE), el
cual es medido al inicio de la fractura, la velocidad fue de 5mm/min y una fuerza

de 10 kN; se utilizé como lubricante pasta de grafito en cada espécimen.

Prueba Lamina

Dado

-v—dl“——-' -

Valor de Erichsen (IE)

j Sujetachapa
]

“= Punzon
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Fig. 3.8. Prueba Erichsen

3.7.2 Tension

Para la pruebas de tension se utiliz6 una maquina universal de tension Zwick™
Z050 con una fuerza maxima aplicada de 50 kN, la velocidad de deformacion fue
de 102 s ver Fig. 3.9. Las probetas para la prueba de tension fueron maquinadas
de acuerdo a la norma DIN 50125-E5x16x50 “®) A partir de las laminas recocidas
de Mg puro, Mg-1.5Nd y Mg-3Y, con un espesor de ~1.4mm y 140mm de largo, en
el anexo C se muestran las medidas de las probetas utilizadas. Para esta prueba
se obtuvieron muestras en la direccion de laminacién, a 45° y en la direccion
transversal. Se realizaron pruebas hasta la fractura de los tres materiales en las 3
direcciones en tres ocasiones para tener reproducibilidad y poder establecer las
condiciones de la siguientes pruebas, las cuales fueron: al 2%y al 8% de
deformacion, durante el UTS, después del UTS(al 13%Mg-Nd y 15% para Mg-Y).
Para el caso de Mg-1.5Nd y Mg-3Y en las tres direcciones, para Mg puro solo se
hicieron al 2% y 4% de deformacién en las tres direcciones. En el anexo C se

muestran las medidas de las probetas utilizadas.

Fig.3.9. Ensayo de tension.

3.8 MEDICIONES DE TEXTURA
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Las muestras para la medicion de textura fueron preparadas por metalografia
convencional y adicionalmente se realizé un pulido electroquimico.

Se utilizo difractometro Panalytical™ X-ray, el cual cuenta con goniémetro Euler
para medir macrotextura ver Fig. 3.10 La difraccién de RX fue por medio de RX
Cu-Ka con geometria de reflexion. Durante las mediciones el plano normal de la
lamina permanecio paralelo a la superficie del porta muestras, las dimensiones de
las muestras fueron de 3x3cm, en donde 6 figuras de polos fueron medidas para
cada muestra. Para ello se requirio hacer previamente RX convencionales para
establecer 26 para obtener la posicion exacta de los picos de Bragg para cada
aleacion, los planos cristalograficos para la medicion de las figuras de polos fueron
(0002), (1000), (1001), (1002), (1003) y (1100), los parametros utilizados fueron
una apertura de la rejilla de 1Tmm x 1mm y tiempo de escaneo de 5s en cada
ubicacion, los escaneos por paso fueron de 5°. Para la inclinacion de la muestra
se utilizé de 0° a 70°y para la rotacién de la muestra se utilizé una rotacion de (@)
de 0° a 360°.Las ODF vy las figuras de polos completas fueron calculadas usando
MTEX.

Fig. 3.10 Aparato para medir texturas
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CAPITULO 4

4.1RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 ESTRUCTURA DE COLADA

Se observo una estructura tipica de colada en las aleaciones Mg-1.5Nd y Mg-3Y.
La Fig. 4.1 muestra la zona de enfriamiento rapido, columnar (perpendiculares a la
pared del molde) y equiaxial (centro de la pieza). Dicha estructura de colada fue
destruida durante el proceso de laminacion, con ayuda de un calentamiento previo

al proceso de laminacion en caliente.

Zona . ona
columnar 0 a

/

* Granes -
equiaxiales

Fig. 4.1 Estructura de colada a) Mg- 1.5Nd b) Mg-3Y.
4.2 Microestructura durante el proceso de laminacion
Se obtuvieron micrografias correspondientes a las secciones longitudinales vy

normales de Mg, Mg-1.5Nd y Mg-3Y laminadas en caliente. En la Fig. 4.2 se
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observa que en Mg puro la microestructura se encuentra casi libre de impurezas,
con deformaciéon localizada, regiones recristalizadas dinamicamente y maclas.
Caracteristicas similares se observan en Mg-1.5Nd y Mg-3Y, sin embargo; no se
observo evidencia de recristalizacion dinamica en Mg-RE, adicionalmente la
aleacion Mg-1.5Nd muestra mayor cantidad de particulas aglomeradas comparado
con la aleacién Mg-3Y (resultados de SEM — EDX analisis, mostraron que las
particulas estan compuestas de O&xidos y precipitados ricos en Nd e Y
respectivamente).

Las particulas en Mg-1.5Nd no se encuentran distribuidas homogéneamente, se
observa aglomeraciéon de particulas en forma de bandas, las cuales se encuentran
alineadas en la direccion de laminacion. La gran cantidad de particulas presentes
en Mg-1.5Nd puede relacionarse con la disminucién de colabilidad de la aleacion
debido a la adicion de Nd, ya que este elemento facilita la formacién de éxidos y/o
Microporos.

La formacion de las bandas puede estar relacionada con el alargamiento de micro
poros en la estructura de colada, los cuales fueron alargados durante el proceso
de laminacion dando lugar a dichas bandas. Por otra parte las laminas de Mg-3Y
muestran estas bandas de particulas aglomeradas pero en menor cantidad, lo cual
es el resultado de la mayor solubilidad de Y en magnesio, mejorando la castability.
Estas caracteristicas también fueron observadas en la seccion normal de las
laminas.

Durante la laminacion en frio se observo la formacion de grietas superficiales en
las laminas magnesio puro, las cuales aparecen desde el 10% de reduccion en
espesor. En el analisis microestructural de las laminas se observé la aparicion de
bandas de deformacion y maclas en los tres materiales. En Mg-1.5Nd y Mg-3Y al
20% de reduccion en el espesor las bandas de deformacion estan
homogéneamente distribuidas, a diferencia de magnesio puro donde las bandas
de deformacion se extienden a lo largo del espesor. Adicionalmente se observé
que la cantidad de granos recristalizados aumenta de acuerdo al grado de

deformacion en frio, Fig. 4.3.
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Fig. 4.2 Micrografias de laminacion en caliente a) direccidn longitudinal, b) en el
plano normal de la lamina.

Esto se entiende como el resultado de la alta deformacion localizada en las
bandas de deformacion, es decir, el alta energia almacenada en las bandas de
deformacion permite la formacion de nucleos de recristalizacion incluso a
temperatura ambiente. Recristalizacion dinamica de magnesio puro a temperatura

ambiente ha sido reportada en otros trabajos*’*®.
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Fig. 4.3 Micrografias de laminacion en frio al 20% de reduccion en el espesor a)
direccién longitudinal, b) en el plano normal de la lamina.

4.3 TRATAMIENTO TERMICO DE RECOCIDO

Como se menciond antes; se observo recristalizacion dindmica durante la
laminacion en frio de Mg puro, esto nos sugiere que la recristalizacion de Mg

requiere bajas temperaturas y tiempos cortos durante el tratamiento térmico para



poder obtener una microestructura comparable entre Mg-1.5Nd y Mg-3Y. Como se
observa en “9.

El primer tratamiento térmico (TT1) se realizé bajo las condiciones que muestran
en la Tabla 4.1, se observd que la recristalizacién y el crecimiento de grano
ocurren rapidamente en Mg puro. Microestructuras totalmente recristalizadas y con
un tamano de grano ~30um fueron obtenidas con menor tiempo y temperatura de
tratamiento comparado con Mg-RE, ver Fig. 4a). En Mg-3Y es posible observar
que es mas rapido el proceso de recristalizacion que en Mg-1.5Nd, ver Fig. 4b) y
c). Por esta razén se realizé un segundo tratamiento con el fin de obtener tamafios
de grano similares para disminuir el efecto de este en la caracterizacion posterior.

Tabla4.1 Condiciones del primer recocido para los tres materiales.

Composicion Temperatura(°C) Tiempo(Min) Tamarfo de Grano
(Wt%) (um)
Mg 400 10 30+
Mg-1.5Nd 450 15 28+
Mg-3Y 450 15 36+

Las condiciones y resultados del segundo tratamiento térmico (TT2) se muestran
en la Tabla 4.2. Durante este tratamiento se obtuvieron tamanos de grano
menores a los obtenidos en TT1, los resultados de TT2 no fueron considerados
adecuados para realizar una futura comparacion entre los tres materiales. Durante
este segundo tratamiento se confirma que en magnesio puro la recristalizacion y el
crecimiento de grano ocurre mas rapidamente que en las aleaciones de Mg-RE,
ver Fig. 4.4 d), e) y f).

Tabla 4.2 Condiciones del segundo recocido para los tres materiales.

Composicion Temperatura(°C) Tiempo(Min) Tamarfo de Grano
(Wt%) (um)
Mg 350 10 26+
Mg-1.5Nd 400 15 10+
Mg-3Y 400 15 16+
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De acuerdo a los anteriores tratamientos se eligieron las condiciones que
permitieran tener tamafos de granos similares y totalmente recristalizados.
Adicionalmente a los tratamientos TT1 y TT2, se realizdé un tercer tratamiento
térmico para Mg-3Y con el propésito de obtener menor tamafo de grano al
obtenido en TT1. Las condiciones finales de recristalizacion se muestran en la
tabla 4.3.

Tabla 4.3 Condiciones finales de recocido para los tres materiales.

Composicion Temperatura(°C) Tiempo(Min) Tamarfo de Grano
(Wt%) (um)
Mg 400 10 30+
Mg-1.5Nd 450 15 28+
Mg-3Y 450 13 34+
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Répido
crecimiento de

TG=Mg-tierras

TG=Mg-Nd

Fig.4.4 Microestruras de TT1 a) muestra rapida recristalizacion y crecimiento de
grano en Mg, b) y c) recristalizacion de Mg-Nd y Mg-Y; microestructurasTT2 d) Mg
e)y f) Mg-RE

A pesar de que los materiales muestran tamanos de grano similares y
microestructuras totalmente recristalizadas, en las micrografias se observan

distintas caracteristicas en cada material.
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El Magnesio puro mostré una microestructura con un tamafo de grano mayor que
Mg tierras raras, Fig.4.5a). Mg-1.5Nd present6 granos no equiaxiales, en formas
cuadradas (zona marcada en amarillo). Aparentemente el crecimiento de grano es
obstaculizado por las bandas de particulas aglomeradas, Fig. 4.5b). Mg-3Y

muestra un tamafo de grano mas homogéneo con granos equiaxiales, Fig. 4.5c).

It
I

1
|

| i
“ II.

Fig.4.5 Microestructuras finales de recocido a) magnesio puro, b) Mg-Nd granos
no equiaxiales remarcados en amarillo, c) Mg-Y granos equiaxiales.
Como se mencion6 anteriormente, se realizé analisis de SEM — EDX en Mg-1.5Nd
y Mg-3Y durante la laminacién en frio, y después del tratamiento térmico en donde
se observd gran cantidad de precipitados en Mg-1.5Nd los cuales son éxidos y
precipitados ricos en Nd, Fig.4.6a). Fig. 4.6b) muestra la composiciéon quimica de

las particulas en Mg-3Y las cuales presentan éxidos y también son ricas en Y.

-

EDS Quantitative Results
Elamant Wt At

ok 0.47 1.®0

Mgk 27.07 £7.67

MAL 72,45 10.53

1
'|

—
T W]
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EDS guantimative Results
Elemsnt WEY Atk
oK 1.58 13.51
1.13 3.59
YL 96.29 §3.50

Fig.4.6 Analisis quimico de las particulas en a) Mg-1.5Nd y b) Mg-3Y.
4.5 ENSAYO DE TENSION
La Fig. 4.7 muestra las curvas esfuerzo-deformacion de las laminas recocidas a)
Mg puro b) Mg-1.5Nd, c) Mg-3Y y d) comparacion entre los tres materiales. En las
tres direcciones de carga, DL, 45° y TD. Las propiedades mecanicas obtenidas se
resumen en la tabla 4.4.
Durante el ensayo de tensiébn en magnesio puro se observo que el esfuerzo de
cedencia (TYS por sus siglas en ingles; ultimate yield strength) y el ultimo esfuerzo
a la tensién (UTS por sus siglas en ingles; Ultimate tensile strength) tienen fuerte
dependencia segun la direccion en que se aplique la carga. Obteniendo los
valores mas elevados en la direccion de laminacion (TYS= 109.9MPa vy
UTS=192MPa) y disminuye en la direccién transversal (TYS=86MPa vy
UTS=153MPa ver Fig. 4.7 a). Magnesio puro muestra una ductilidad limitada en
las tres direcciones de carga, con una elongacion final a la fractura (gr) ~4%.
Es evidente que las aleaciones de Mg-RE tienen mayor ductilidad que magnesio
puro. Las aleaciones de Mg-RE muestran endurecimiento por deformacién
balanceado, con elongacién uniforme de ~13% y con una elongacién final de
~25% en (DL) ver Fig. 4.7d), en general las laminas muestran esfuerzo a la
cedencia isotrépico; las diferencias en deformacion y resistencia debidas a la
direccion donde se aplica a la carga estan relacionadas con la textura

cristalografica lo cual se discutira en capitulos posteriores.
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Fig. 4.7 Curvas esfuerzo-deformacion de las laminas durante el ensayo de tension

a temperatura ambiente en DL, 45°y DT a) Mg, b) Mg-Nd, c) Mg-Y, d) comparacion
de Mg, Mg-Nd y Mg-Y en (DL).

Tabla 4.4 Propiedades mecanicas.

Aleacién | Orientacion | TYS(MPa) | UTS(MPa) Elongacién Elongacién n
Uniforme (%) | Final & (%)

0° 109.92 192.04 4.22 4.43 0.19

Mg 45 95.32 169.67 3.64 3.77 0.22
90° 86.19 153.09 3.31 3.40 0.23

0° 101.79 178.50 13.49 24.06 0.26

Mg-Nd 45 104.51 180.38 13.02 14.14 0.26
90° 111.09 182.72 11.97 14.32 0.24

0° 103.95 177.01 15.35 25.50 0.23

Mg-Y 45 104.19 179.04 15.77 23.13 0.23
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90° 102.17 174.00 13.10 15.30 0.23

4.4.1 Definicién del coeficiente de anisotropia

Debido a la estructura cristalina y las caracteristicas del proceso de laminacion, las
laminas de los metales generalmente muestran anisotropia en las propiedades
mecanicas. La variacion entre el comportamiento plastico y la direccidn es
evaluado por el coeficiente de Lankford o coeficiente de anisotropia (r), este
coeficiente se determina en el ensayo de tension uniaxial sobre los especimenes

obtenidos a partir de la lamina. El coeficiente de anisotropia (r) se define como:

— &w _ w
r= g —(etey) Ec()

Donde ¢, , & Yy & son las deformaciones reales en ancho, espesor y longitud,

respectivamente. Experimentos muestran que r varia segun la orientacidon
cristalogréfica.

En un material con textura (no solo para metales hexagonales, también metales
cubicos), el coeficiente (r) es altamente anisotropico. El promedio de r de los
valores obtenidos a diferentes direcciones en el plano de la lamina del metal
representa el coeficiente normal de anisotropia 7 . El coeficiente 7 se obtiene una
vez que se determind r en los especimenes en las tres direcciones (0°,45°,90°)

en el plano de la lamina de metal mediante la siguiente ecuacion:

T'0°+2T45°+T900
4

Una medida de la variacion de la anisotropia normal con respecto al angulo en la
direccion de laminacion es la anisotropia planar Ar (la cual influye en la
distribucion de la deformacion en el plano de la lamina) y que se define como:

Ay = DTt Ec (3)

La magnitud de la variacion en r en el plano de la lamina se obtiene (32):

ATy = Tmax — Tmin

Generalmente se buscan materiales con valores cercanos a r =1lo cual indica que
hay igual deformacion en el ancho y espesor durante la deformacién, Ar y Ar,

cercano a cero 49
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Los valores de r, ¥ y Ar fueron determinados en base a las ecuaciones anteriores
al 8% de deformacion en las aleaciones Mg-1.5Nd y Mg-3Y, por el contrario para
magnesio puro no se calcularon debido a que la fractura ocurre a & = ~4% no
existe un rango de deformacion uniforme. Los valores de # , Ar y Ar, son
resumidos en la Tabla 4.5.

En donde se observa que Mg-3Y muestra una tendencia isotropica en términos de
r en todas las direcciones examinadas, ¥ =~1, Ar y Ar, cercanos a cero, lo anterior
nos indica que habra adelgazamiento y distribucion uniforme de la deformacién en
la lamina.

Es Interesante observar que para Mg-1.5Nd el valor de r incrementa a partir de la
direccidon de laminacion (r = 1.22) hacia la direccion transversal (r = 1.45), En esta
aleacion se observo 7¥=>1 y Ar=-0.009 esta conducta invierte la anisotropia
planar.

Tabla 4.5 Coeficiente de anisotropia de las laminas durante el ensayo de tension a

temperatura ambiente al 8% de deformacién.

Aleacion %e lo° la5° ro0° T Ar Ars
Mg-Nd 8 1.22 1.34 1.45 1.34 -0.009 0.23
Mg-Y 8 1.16 1.16 1.093 1.14 -0.034 0.069

4.5 ENSAYO DE ERICHSEN (prueba de formabilidad)

Los resultados de la prueba de Erichsen se muestran en la Fig. 4.8, se observé
que las aleaciones Mg-1.5Nd y Mg-3Y muestran mejor formalidad que magnesio
puro debido a que los valores de Erichsen (IE) son casi dos veces mas que
magnesio puro. En particular Mg-3Y muestra los valores mas elevados, lo que le
confiere mejor formabilidad a esta aleacién. En la Fig. 4.9a) se observa que la
fractura de las aleaciones Mg-1.5Nd y Mg-3Y se alinea en direccién de laminacion
por el contario para magnesio puro la fractura no se alinea en direccion de la
laminacion. Con el fin de evitar que se sugiera que el acabado superficial influyo
sobre los resultados, se pulié algunas muestras antes de la prueba, ver Fig. 4.9b),
observandose que no hay ningun cambio en la orientacion de la fractura

relacionando con el acabado superficial de las laminas.
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20mm
Fig. 4.8 Muestras después del ensayo de Erichsen.
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10mm

Fig. 4.9 Apariencia de las muestras después del ensayo de Erichsen a) sin pulir b)

pulidas.
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4.6 MACRO TEXTURA

4.6.1 Evolucion de la Textura durante la laminacion

Los resultados de textura que a continuacidon se presentan estan en términos de
figuras de polos basales (0001) y prismaticas (1010) recalculadas. Durante el
proceso de laminacién se observo el desarrollo texturas basales en los tres
materiales examinados, indicando que la mayoria de los polos basales se
encuentran orientados paralelos a la direccion normal de la lamina.

En laminacion en caliente se observd que en general todos los materiales
desarrollaron textura del tipo basal, siendo Mg puro el que presenta una textura
elevada con una intensidad maxima del polo basal Ihx=18 m.r.d (multiples of
random distribution) comparada con Mg-1.5Nd |hx=6 y Mg-3Y y I|max=5.8,
ademas se observo la separacion del polo basal en la direccion de laminacion (DL)
para las aleaciones Mg-RE, ver Fig. 4.10.

Después de la laminacién en frio se observd un incremento en la intensidad de la
textura en Mg-1.5Nd I|nax=7.1 m.r.d y Mg-3Y I|nx=8.7. Se observa la clara
separacion del polo basal en la direccion de laminacién en las laminas Mg-RE,
mientras que magnesio solo muestra un ligero ensanchamiento del polo basal en
DL. La separacion del polo basal en DL es atribuido a la alta actividad del sistema
de dezlizamiento <c+a>, lo cual hasido reportado por Agnew et. Al. ®¥. La
separacion del polo basal en DL continua visible en la las laminas recocidas de
Mg-1.5Nd y Mg-3Y, ver Fig. 4.10.

El Magnesio puro muestra una disminucion en la intensidad de la textura durante
la laminacion en frio, este debilitamiento se ha relacionado a la microestructura
parcialmente recristalizada durante laminacién en frio, como se ha mencionado
anteriormente, la gran deformacién localizada y la gran distorsion de la red en las
macro bandas de deformacion en Mg, dan como resultados granos orientados
aleatoriamente; esta es la razén porqué se observa un debilitamiento en la textura
durante la laminacion en frio de las laminas de Mg. sin embargo la orientacién
aleatoria de los granos recristalizados es mantenida solo en la primera etapa de la
recristalizacion. Después del recocido, el magnesio muestra fortalecimiento de la

textura basal con una intensidad de 1,.x=23, contrariamente en las laminas de
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magnesio tierras rraras se observa un debilitamiento de la textura Mg-1.5Nd
Imax=3.5 y Mg‘3Y Imax=3.2

Mg Mg-Nd

£ g 7 X
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Fig.4.10 Evolucién de la textura durante laminacién en caliente, frio y recocido en
Mg puro y Mg-1.5 Nd. La textura es representada por las figuras de polos

recalculadas (0001) y (1010).
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Fig.4.10 Evolucion de la textura durante laminacion en caliente, frio y recocido en
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Mg-3Y. La textura es representada por las figuras de polos recalculadas (0001) y



4.7 EVOLUCION MICROESTRUCTURAL Y DE LA TEXTURA DURANTE EL
ENSAYO DE TENSION

Mg puro

Durante el ensayo de tension a diferentes grados de deformacion se observo que
en magnesio puro no hay un cambio evidente en la textura, continua siendo del
tipo basal en las tres direcciones. En la direccion de laminacién (Mg 0°) se observo
que hay ampliacién del polo basal en la direccién perpendicular a la carga (DC)
ver Fig. 4.11 a). Por otra parte en la microestructura no se observa la formacion de
maclas ni tampoco un cambio aparente a los diferentes grados de deformacién

como se observa en la Fig. 4.11b).
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2% deformacion

Fractura

Fig.4.11 Evolucion de a) Textura representada por las figuras de polos
recalculadas (0001) y (1010) en Mg puro (0°) respecto a la direccion de
laminacion y b) microestructura en la direccion en donde se aplico la carga durante
el ensayo de tension.

A 45° se observa la rotacion del polo basal hacia la direccion de laminacion
siendo perpendicular a direccion de la carga (DC) ver Fig. 4.12, en la
microestructura no hay grandes cambios, se observan pocas maclas y las bandas

de deformacién hasta la fractura.
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Fig.4.12 Evolucién de a) Textura representada por las figuras de polos
recalculadas (0001) y (1010) en Mg puro (45°) respecto a la direccion de
laminacion b) microestructura en la direccion en donde se aplico la carga durante
el ensayo de tension.

Finalmente a 90° se observo que el polo basal se amplia en direccién de la carga
aplicada ver Fig. 4.13.a), en la microestructura ver Fig.4.13 b) al igual que en las 2

direcciones anteriores no hubo gran actividad de maclas.
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Fig.4.13 Evolucion de a) Textura representada por las figuras de polos

recalculadas (0001) y (1010) en Mg puro (90°) respecto a la direccion de

laminacion b) microestructura en la direccion en donde se aplico la carga durante

el ensayo de tension.
Mg-Nd

Durante el ensayo de tension en Mg-1.5Nd (0°) se observa la formacion de una

nueva componente de textura desde el 8% de deformacion ver Fig. 4.14 a), esta

componente es asociada a la formacion de maclas en tension ®°. el analisis de
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dicha componente ha sido reportado por Seong-Gu Hong et al ®9)  Esta nueva
componente se desarrolla paralela a la DC. Adicionalmente se observo la
aparicion de una nueva componente al incrementar el grado de deformacion ver
Fig. 4.14 a) al 18% de deformaciéon. Esta ultima se desarrolla de manera
perpendicular a la DC. Ambas componentes indican una rotacion del polo basal de
90° hacia DL y DT respectivamente. Estas componentes se fortalecen al aumentar
el grado de deformacion.

Adicionalmente la figura de polos al 2% de deformacion Fig. 4.14 a) muestra una
disminucién en la separacion del polo basal, respecto a la separacion observada
después del tratamiento térmico ver Fig. 10, debido a que la separacion de los
polos de maxima Intensidad disminuye al incrementar la deformacién, por ejemplo
la separacion inicial es de ~35° al 0% de deformacion y al momento de la fractura
se observa una separacion final de aproximadamente ~10°. Al 8% es mas
evidente la reorientacion del polo basal, se observa una ampliacion de este polo
de manera perpendicular a la DC. Dicha ampliacién incrementa al aumentar el
grado de deformacién En la Fig. 4.14 b) la micro estructura es presentada en la
direcciéon donde se aplico la carga y en el plano normal de las muestras. Es
posible observar en ambos planos que la cantidad de maclas incrementa al
aumentar el grado de deformacion.

En la aleacion Mg-1.5Nd (45°) se observa la rotacion del polo basal a 45° de la
DC, el desarrollo de la componente de textura es visible ligeramente hasta el 13%
de deformacion paralela a DC ver Fig.4.15 a), llama la atencién que en la fractura
no se aprecia dicha componente. Bajo esta condicion (45° de acuerdo a la
direccion de laminacion) también se observa la disminucion de la separacion del
polo basal y la ampliacion de dicho polo perpendicular a la DC. En la Fig.4.15 b)
la microestructura mostré poca cantidad de maclas durante la deformacién, sin
embargo se lo logra observar la aglomeracion de particulas en la misma direccion

en donde se aplica la carga.
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Fig.4.14. Evolucion de a) textura representada por las figuras de polos

recalculadas (0001) y (1010) en Mg-1.5Nd (0°) respecto a la direccion de

laminacion b) microestructura en la direccion donde se aplicé la carga y en el

plano normal (Derecha) durante el ensayo de tension.
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Fig.4.15. Evolucion de a) Textura representada por las figuras de polos
recalculadas (0001) y (1010) en Mg-1.5Nd (45°) respecto a la direccion de
laminacion b) Microestructura en la direccion donde se aplicé la carga y en el
plano normal (Derecha) durante el ensayo de tension.
En la aleacion Mg-1.5Nd (90°) Fig. 4.16, se observo que al 2% de deformacioén
continua siendo visible la separacién del polo basal en DL y al incrementar el

grado de deformacion se hace mas evidente esta separacidon perpendicular a la
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carga ver Fig. 4.16 a), aqui también se observa que la componente de textura
asociada a la formacién de maclas en tension, se forma solo hasta llegar a la
fractura a~ 14 de deformacién, la formacion de la componente de textura aparece
al igual que en los casos anteriores con una componente paralelo a la carga y
otro perpendicular a DC. Se observa que no aparece en ambos extremos como en
los casos anteriores a 0° y 45 ° de a cuerdo a la direccion de laminacion. En la
Fig. 4.16 b) es posible observar que no hay gran actividad de maclas.

Mg-1.5Nd 90°

C\ | f
is _F_::'/'T’;-'“

2% deformacion

— T T |

8% deformacion

Fractura

Fig.4.16. Evolucion de a) Textura representada por las figuras de polos
recalculadas (0001) y (1010) en Mg-1.5Nd (90°) respecto a la direccion de
laminacion b) Microestructura en la direccién donde se aplico la carga y en el
plano normal (Derecha) durante el ensayo de tension.

Mg Y
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Por otra parte durante el ensayo de tension en Mg-3Y (0°) se observé una textura
mas aleatoria al inicio de la deformacion, observandose que al incrementar la
deformacion hay una alineacion del polo basal perpendicular la DC, asi como su
ampliacion en esta misma direccion.

Ademas se observa la formacion de la componente de textura (asociada a la

formacién de maclas en tensién) ©°

ligeramente al 8% en direccion paralela a la
DC, al 20% de deformacion es posible observar la formacion de otra componente
perpendicular a DC, ambas componentes se fortalecen hasta llegar a la fractura
como se observa en la Fig.4.17 a). En la Fig. 4.17 b) la microestructura es
presentada en la direccion donde se aplicod la carga y en el plano normal de la
lamina en ambos planos se observa que hay actividad de maclas conforme
aumenta el grado de deformacién hasta llegar a la fractura.

En Mg-3Y (45°) se observa la rotacion del polo basal a 45° de la DC, el desarrollo
de la componente de textura también es visible hasta el 15% de deformacion
paralela a la direccién en que se aplico la carga (ver Fig.4.18 a) manteniéndose
constante hasta llegar a la fractura. Bajo esta condicion (45°) de acuerdo a la
direccion de laminacion también se observa la ampliacién del polo basal
perpendicular a la DC. Por otra parte En la Fig.4.18 b) la micorestructura muestra
que hay un incremento en la cantidad de maclas durante la deformacion.

En Mg-3Y (90°) al inicio de la deformacién se observa la rotacion del polo basal
en la direccién normal, posteriormente el polo basal comienza a expandirse en
direccién perpendicular a DC como en todos los caso anteriores. El desarrollo de
la componente también es visible, a partir del 15% de deformacién hasta la
fractura, observandose solo paralela a DC ver Fig. 4.19 a). En la Fig. 4.19 b) es

posible observar que la microestructura no muestra gran actividad de maclas.
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Fig.4.17. Evolucion de a) Textura representada por las figuras de polos

recalculadas (0001) y (1010) en Mg-3Y(0°) respecto a la direccion de laminacion
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b) Microestructura en la direccion donde se aplicé la carga y en el plano normal

(Derecha) durante el ensayo de tension.
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Fig.4.18. Evolucion de a) Textura representada por las figuras de polos
recalculadas (0001) y (1010) en Mg-3Y(45°) respecto a la direccion de laminacion

b) Microestructura en el plano normal durante el ensayo de tension.
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Fig.4.19. Evolucion de a) Textura representada por las figuras de polos
recalculadas (0001) y (1010) en Mg-3Y(90°) respecto a la direccion de laminacion
b) Microestructura en la direccion donde se aplico la carga y en el plano normal

(Derecha) durante el ensayo de tension.
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CAPITULO 5
5.1 DISCUSION

5.1.1 Microestructuray evolucién de la textura durante la laminacion

Durante el proceso de laminacién en frio se observo la formacion de bandas de
deformacion, (en estas bandas se encuentra la deformacién muy localizada).Las
bandas de deformacién en Mg puro no estan distribuidas homogéneamente,
contrariamente en las aleaciones Mg-RE dichas bandas se encuentran distribuidas
homogéneamente ver Fig. 5.1b). Por otra parte en magnesio puro se formaron
grietas superficiales durante la laminacion, Adicionalmente se observo que la
deformacion en Mg-RE es mas homogénea, lo cual mejora la formabilidad de
estas laminas, es evidente que la adicion de RE influye en los procesos de
deformacion.

Después de la laminacion en frio se observan nucleos de recristalizacion en las
bandas de deformacion en magnesio puro, ésto es atribuido a la alta energia de
deformacion almacenada en dichas bandas, observaciones similares de que
existio recristalizaciéon durante la laminacién en frio en magnesio puro ha sido
reportado en otros trabajos como los de (barnet y sandoblles).Adicionalmente,
Sandlobles reporta que en Mg puro durante la laminacién en frio se forman
bandas, observando que la matriz tiene el eje ¢ de los cristales paralelos a la
normal de las laminas, y los nucleos de recristalizacion se encuentran orientados
al azar.

Durante el tratamiento térmico se confirmdé que es mas rapido el proceso de
recristalizacion y crecimiento de grano en magnesio puro a bajas temperaturas y
tiempos mas cortos. Esto se puede relacionar con lo que se menciono en el
parrafo anterior: la matriz tiene una fuerte textura basal y las bandas de
deformacion no distribuidas homogéneamente casi no influyen en la
recristalizacion, debido a que los granos no recristalizados crecen a expensas de
los granos recristalizados en la banda de deformacion. Por lo que predominan la
orientacion de la matriz. Por el contrario la adicion de Nd e Y mostré un retardo en
la recristalizacion y crecimiento de grano. Esto se puede atribuir a que las

particulas de Nd e Y obstaculizan el crecimiento de grano.
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Fig.5.1 La evolucion de a) La textura es representada por las figuras de polos
recalculadas (0001) y (1010) y b) bandas de deformacién en Mg, Mg-1.5Nd y Mg-
3Y durante laminacién en frio al 20 %.

Durante la laminacion el magnesio puro muestra una fuerte textura basal donde
los polos se encuentran orientados paralelos a la direccion normal de la lamina.
Por el contrario en Mg-RE se observa una textura basal debilitada, caracterizada
por la separacion del polo basal hacia la direccién de laminacion. La separaciéon
del polo basal ha sido atribuida a la alta actividad del sistema de deslizamiento

<c+a> 0
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Adicionalmente, se desarrollé un debilitamiento de la textura en Mg puro durante la
laminacién en caliente Imax=18 m.r.d, durante la laminacion frio esta textura se ve
debilitada a Inax=16 m.r.d. Esto se relaciona con las bandas de deformacion y los
nuevos nucleos que se forman durante la laminacion en frio, los cuales tienen una
textura mas aleatoria, siendo los responsables de este debilitamiento en la textura
como lo menciona sandobles®.

Durante el recocido la textura basal del magnesio puro se ve fortalecida, esto se
entiende como el resultado del crecimiento preferencial de los granos con la
orientacion del tipo basal lo cual permite fortalecer la textura basal. Contrariamente
en las laminas de Mg-RE la textura es debilitada y mas aleatoria, Bohlen®? y
colaboradores reportan que Nd e Y influyen fuertemente en el proceso de
recristalizacion del magnesio, debido a que estos atomos son pesados y grandes
lo cual causa baja difusividad. Ademas refieren al PSN (por sus siglas en inglés
particle stimulated nucleation) como un mecanismo que modifica la textura. Las
particulas formadas en las aleaciones Mg-RE sirven como sitios de nucleacién
durante la recristalizacién ademas de causar retardo en el movimiento del limite
grano. Esta disminucién en la textura en Mg-RE esta asociada al retardo de
crecimiento de grano debido a que induce a la preservacion de orientaciones mas
aleatorias formadas en las bandas de deformacién. En este trabajo se observo
que hay evidencias PSN en Mg-1.5Nd ver Fig.5 2

N

Adicionalmente se observé que durante el recocido de las laminas hay una ligera
diferencia en cuanto el debilitamiento de la textura de Mg-3Y debido a que resulta

un debilitamiento mayor de la textura en esta aleacion que en Mg-1.5Nd, J.
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Bohlen®? y K. Hantzsche®® reportaron que las texturas se ven fuertemente
debilitadas a altos contenidos de RE, y que la cantidad de RE que se requiere
adicionar para debilitar la textura esta relacionado con la solubilidad en el estado

sélido. Ver fig.4.10 y 4.11 capitulo de resultados.

5.2 PROPIEDADES MECANICAS Y EVOLUCION DE LA TEXTURA

Para magnesio puro se observo que el esfuerzo a la cedencia disminuye en
direccion de la laminacion hacia DT esto se puede relacionar con la textura que se
observo en las diferentes direcciones que se aplico el ensayo de tension (DL, 45°,
DT°). En DL se observé que la mayoria de los polos basales se encuentran
inclinados perpendiculares a la carga. Lo cual no favorecera la deformacion en
esta direccion, incrementando el esfuerzo a la cedencia. Por el contrario en DT la
densidad de los polos basales se encuentran inclinados en direccién de la carga
aplicada, en este caso se vera favorecida la deformacién y por consiguiente una
disminucion en esfuerzo a la cedencia.

En general las laminas de Mg-Nd muestran valores ligeramente mayores en el
esfuerzo a la cedencia y valores de r mayores en las tres direcciones medidas
comparados con las laminas de Mg-Y.Por otra parte, la anisotropia planar, que es
la variacion de los valores de r en funcion de la direccion en que se aplica la carga
en tension, también es diferente para las dos aleaciones Mg-Nd y Mg-Y el valor
mas alto de r en la lamina de Mg-Y fue encontrado en DL Y 45°, mientras que el
valor de r de las laminas de Mg-Nd incrementa de RD a TD.

Este incremento gradual en el esfuerzo a la cedencia y en el valor de r de DL
hacia DT se puede explicar por la inclinacion de los planos basales en DL que en
DT. A mayor inclinacién de los planos basales en DL mas facil es la activacién de
deslizamiento por dislocaciones <a> (prismatico y basal), durante la aplicacion de
la carga en esta direccion comparado con DT. La misma explicacion aplica para el
incremento de r en DL hacia DT. La deformacién a lo largo del espesor puede ser
acomodada mas facilmente por deslizamiento basal en DL que en DT durante el
ensayo de tension. Porque el valor de r es inversamente proporcional a la

deformacion en el espesor ", el valor de r es menor en DL que en DT. En otras
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palabras la distribucion de la deformacion en el ancho de las muestras es mas facil
si los planos basales estan mas inclinados hacia la direccién del ancho de la
muestra, lo cual sucede para las pruebas que se realizaron en DT. Adicionalmente
la muestra DT tiene los planos prismaticos paralelos a el ancho. Esta orientacion
es favorable para acomodar deformaciéon en ancho por deslizamiento prismatico.
Por lo anterior el valor de r es menor en DL que en TD.

La variacion del esfuerzo a la cedencia de las laminas de Mg-Y también se puede
explicar en funcién de su textura. La aplicacién de la carga en DT favorecera el
deslizamiento basal. Debido a que la inclinacion del polo basal se encuentra
inclinado favorablemente en DT que en DL. Por esta razéon el esfuerzo a la

cedencia en DT es menor que en DL.

5.3 FORMABILIDAD

Durante la prueba de Erichsen (método comparativo) se observo que Mg-3Y (IE)=
4.7 muestra mejor formabilidad que Mg-Nd (IE)= 3.7 el valor de Erichsen es una
medida directa de la ductilidad de los metales.

Adicionalmente se observo que las laminas de Mg-Nd, la cuales tienen una
textura basal con una clara separacion del polo basal en DL, muestran que la
grieta en la superficie de la prueba es paralela a DL, después del ensayo de
Erichen. Estos resultados indican que la separacion del polo basal en DL tiene una
fuerte influencia macroscopica en el desarrollo de la fractura en Mg-Nd durante el
ensayo de Erichsen.

En general la formabilidad de los metales esta determinada por su habilidad de
resistir inestabilidad plastica. Los parametros que afectan la inestabilidad plastica
son: endurecimiento por deformacién y grado de deformacion (®. A partir de las

(1% 'y otros ©? el magnesio a temperatura

investigaciones hechas por Talal
ambiente es insensible al grado de deformacion. Por esta razén el papel que
desempenia el grado de deformacion no sera evaluado.

Usualmente el endurecimiento por deformacion se caracteriza por la relacién
entre el esfuerzo y la deformacién de acuerdo a la siguiente ecuacion.

o =ke"
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En donde k es constante del material, n es el exponente de endurecimiento, a
partir de la ecuacion podemos observar que elevados valores de n ayudaran a
resistir deformaciobn no homogénea y por consiguiente promover buena
formabilidad.

La capacidad de endurecimiento de los materiales confiere resistencia a la
inestabilidad mecanica durante el ensayo de tension, y por lo tanto el control de la
ductilidad. Altos valores en el exponente de endurecimiento (n) usualmente indica
mejor ductilidad, especialmente en la deformacion uniforme a temperatura
ambiente. Para metales con alta ductilidad como el Al o acero, muestran valores
tipicos de n= 0.20 — 0.50 a temperatura ambiente (239 Mientras que los valores
de n para la mayoria de las aleaciones de magnesio es menor a 0.2.

Sin embargo los valores de n obtenidos en este estudio fueron de n =0.23 a n
=0.26.

Adicionalmente los valores de coeficiente de anisotropia r al 8% de deformacion
durante el ensayo de tension, los cuales revelan los siguientes valores Mg-3Y
7 = 1.14 y mientras que para Mg-Nd fue de r = 1.34 .Por lo regular siempre se
busca ¥ muy cerca de 1, lo cual indica que hay la misma deformacion plastica en
el ancho y espesor. Observando que Mg-3Y tiene un valor mas cercano ~ 1y por
tanto observando un mejoramiento mayor en la formabilidad de esta aleacion.

La mejora en la formabilidad de las laminas Mg-RE (Y,Nd) se puede puede
atribuir al textura obtenida y baja intensidad de esta, lo cual permite las siguientes
caracteristicas: gran elongacion uniforme, pequefios valores de Lankford (r-value)y

valores elevados del exponente de endurecimiento por deformacion.

5.4 EVOLUCION MICROESTRUCTURAL Y DE LA TEXTURA DURANTE EL
ENSAYO DE TENSION

En Mg puro no se observan cambios evidentes de la textura durante el ensayo de
tension las caracteristicas principales fueron ensanchamiento del polo basal
perpendicular a DC a 0° y 45°, a 90° paralelo a DC hasta llegar a la fractura. Lo
anterior se puede explicar segun Barnet: en magnesio la orientacién producida por

maclaje {10-12} en una muestra idealmente orientada para que haya extensién
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del eje c, termina con su eje ¢ cercanamente paralelo a la direcciéon de mayor
contraccion (la matriz es re orientada ~86° alrededor de (1-210). En consecuencia
el factor de Schmid para el deslizamiento basal en las regiones macladas es
menor y la deformacion continua por deslizamiento, produciendo un mayor
esfuerzo “0).

Durante el ensayo de tension en Mg-1.5Nd se observé la formacion de una nueva
componente de textura la cual se forma durante el endurecimiento por
deformacion(al 8% de deformacion) a 0° paralela a la DC, después del UTS (13%
de deformacién) se forma la misma componente pero perpendicular DC
fortaleciéndose ambas hasta la fractura, ademas se observé el ensanchamiento
del polo basal perpendicular a la carga en las tres direcciones. La formacion de la
nueva componente de textura se atribuye a la actividad del “Tensile twinning”
siendo mas prematura su aparicion a 0° desde el 2% de deformacion a diferencia
de 45° que aparece hasta el UTS al (13% de deformacién) solo se forma paralela
DC, a 90 esta componente es visible hasta la fractura (13% deformacion) paralela
a DC y perpendicular a esta.

Seong(so) reporto que la aparicion de la componente de textura se debe a que solo
un tipo de twin variant se activara esto es porque tienen el SF cercano a 0.499, y
estos tienen alta probabilidad de maclarse, causando que los ejes ¢ de las bandas
de maclaje se alineen paralelas a DL

En Mg-3Y se observan las mismas caracteristicas, sin embargo se observa que en
esta aleacion la intensidad de esta nueva componente es mas fuerte ademas de
que solo a 0° se activa antes del UTS al igual que Nd.

Se observa claramente que la textura que se tiene en las laminas de Mg-RE
después del recocido permanece sin cambios evidentes durante el ensayo de
tensién hasta llegar al esfuerzo de cedencia en donde hay ligeramente una
reorientacion del polo basal perpendicular a la carga haciendo mas evidente esta
reorientaciéon conforme aumenta el grado de deformacién. Podriamos decir que los
mecanismos adicionales al basal comienzan a activarse durante el endurecimiento
por deformacion poco antes de alcanzar el UTS. Evidencias de prismatic <a> slip

a deformacion mayor al 5% han sido reportadas previamente en Mg-RE(53)
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Es evidente para ambas aleaciones que hay mayor actividad de tensile twinning a
0° que a 45° y 90°. Esto es porque a 0° se presentan las condiciones para tener
un SF mayor el cual favorecera un mayor esfuerzo cortante.

El maclaje {10-12} es gobernado por el criterio del factor de Schmid, por esta
razon las twin variants con el mayor factor de Schmid seran activadas y dominaran
las caracteristicas del maclaje®.

Lo anterior se debe a que el maclaje {10-12} induce a una reorientacion de 86.3°,
durante el proceso de deformacion, la textura inicial en donde el eje c esta paralelo
a DN, esta textura fue transferida a la nueva componente de textura con el eje ¢
perpendicular a DN, en donde los ejes ¢ fueron reorientados en un cierto rango
+30°de LD hacia DN. La intensidad de la textura inicial se transfiere mas rapido
en DL.

Se ha reportado®”

que la facil operacion del sistema de deslizamiento prismatico
promueve el crecimiento del mecanismo por maclaje. Por esta razéon el
crecimiento de maclas presentes comienza rapidamente y domina el proceso de
maclaje, y finalmente resulta en el incremento del volumen de maclas con la

deformacion.
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CAPITULO 6

1.

CONCLUSIONES
Las texturas basales observadas en las laminas Mg-RE en general son mas
débiles que en magnesio puro después de laminacion en caliente, frio y el
recocido. Magnesio puro mostré un debilitamiento de la textura durante la
laminacion en frio debido a la bandas de deformacion, contrariamente Mg-RE
mostraron un ligero incremento en la textura durante la laminacién en frio. La
superficie de las laminas Mg-RE mostraron una mejor apariencia comparadas con
magnesio puro en donde se formaron grietas superficiales, indicando que la
adicién de las tierras raras mejoran significativamente la formabilidad. Este
mejoramiento en la formabilidad en las laminas de Mg-RE es atribuido al
debilitamiento en la textura y a la alta actividad de los sistemas de deslizamiento
<c+a>, lo cual resulta en bandas de deformacién homogéneamente distribuidas.
Después de la recristalizacién, las laminas de Mg-RE mostraron que la adicién de
Y y Nd causan un retardo en la recristalizacion y crecimiento de grano. Debido a
que las particulas tienen un efecto pinning y solute drag mecanismos ya
reportados con anterioridad para laminas de Mg-RE. Se encontraron indicios de
PSN en las laminas de Mg-1.5Nd, PSN también es considerado como uno de los
mecanismos que ayudan a debilitar la textura durante la recristalizacion.
Las distintas y bajas intensidades de la textura en las laminas de Mg-RE resultan
en un endurecimiento por deformacion balanceado y un alto exponente de
endurecimiento por deformacién (n= 0.26 Mg-Nd, n= 0.23 Mg-Y ), un valor de
Erichsen considerablemente favorable 3.7 y 4.7 respectivamente, ademas de un
bajo valor de landkford (r= 1.34 Mg-Nd, r= 1.4 Mg-Y) durante el ensayo de tension
a temperatura ambiente. La formabilidad de las aleaciones de Mg se ve
fuertemente afectada por r y n. A pequenos valores de r y grandes valores de n se
beneficia el adelgazamiento de la lamina bajo un esfuerzo en tensién y a su vez
mejora la formabilidad.
Se observd una anisotropia planar muy cercana a ~1 en Mg-RE este valor es
menor comparado con aleaciones convencionales de Mg, esto se relaciona
directamente con el debilitamiento de la textura, la cual tiene una gran cantidad de
granos orientados de manera favorable para acomodar deformaciéon en tensién
mediante el deslizamiento basal y maclaje lo cual promueve el adelgazamiento de

las laminas.
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5. Para Mg-Y se observaron valores de r mas cercanos a 1 a diferencia de Mg-Nd,
esto nos indicé que la deformacidén ocurre de manera mas isotrépica en esta
aleacion, es decir la deformacion en ancho y espesor es similar.

6. Los resultados de las pruebas de Erichsen muestran que la adiciéon de Nd e Y en
las laminas mejoran favorablemente la formabilidad. Se observaron ligeras
diferencias entre Nd e Y, esto se puede relacionar con la intensidad y distribucion
de la textura ya que sugiere ser un factor dominante para el mejoramiento de la
formabilidad.

7. La activacion del “tensile twining” se rige por la combinacién de orientacién de la
red cristalina (es decir la textura) y de la direccion en que se aplica la carga. El

cual obedece el criterio de Factor de Schmid.
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Anexo A

Medidas de las probetas utilizadas

a

b

min

min

5mm

10mm

30mm

50mm
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Anexo B

Mg-1.5 Nd
Rolling temperature 450°C
Initial thickness 20mm | Final 1,87mm
thickness
Initial lenght 55mm | Final length 556mm
Initial width 290mm | Final width 305mm
Thickness Total Thickness True total True strain Annealing | Rolls
thickness reduction per | strain per pass (j) time(min) | gap
Dicke(mm) reduction pass (%) (j) =-In(hf/hi)
(%)
20 30 15.61
16.715 16.425 16.43 0.18 0.18 25 12.69
13.85 30.75 17.14 0.37 0.19 20 10.13
11.44 42.8 17.40 0.56 0.19 15 8.12
9.51 52.45 16.87 0.74 0.18 10 6.49
7.63 61.85 19.77 0.96 0.22 10 5.08
6.3 68.5 17.43 1.16 0.19 10 3.97
5.15 74.25 18.25 1.36 0.20 10 29
4.19 79.05 18.64 1.56 0.21 5 2.2
3.46 82.7 17.42 1.75 0.19 5 1.55
2.82 85.9 18.50 1.96 0.20 5 1.2
242 87.9 14.18 211 0.15 5 1
21 89.5 13.22 2.25 0.14 5 0.84
1.89 90.55 10.00 2.36 0.1 5 0.84
Thickness | Total Thickness | True True Rolls
thickness | reduction | total strain gap
reduction | per pass | strain per
Dicke(mm) | (%) (%) (9) =- pass
In(hf/hi) | ()
1.89 15.61
1.85 | 2.116402 212 0.02 0.02 | 12.69
1.83 | 3.174603 1.08 0.03 0.01 | 10.13
1.81 | 4.232804 1.09 0.04 0.01| 812
1.76 | 6.878307 2.76 0.07 0.03 | 6.28
1.74 | 7.936508 1.14 0.08 0.01 | 5.08
1.7 | 10.05291 2.30 0.11 0.02 | 3.97
1.67 | 11.64021 1.76 0.12 0.02 2.9
1.65 | 12.69841 1.20 0.14 0.01 2.2
1.59 | 15.87302 3.64 0.17 0.04 | 1.55
1.53 | 19.04762 3.77 0.21 0.04 | 1.28
1.51 | 20.10582 1.31 0.22 0.01 0.9
1.41 | 25.39683 6.62 0.29 0.07 | 0.84
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Mg-Y

Rolling temperature 450°C
Initial 20mm | Final 1,917mm
thickness thickness
Initial lenght 50mm | Final length 490mm
Initial width 280mm | Final width 300mm
Thickness Total Thickness True total True Annealing Rolls
thickness reduction strain strain per | time(min) gap
Dicke(mm) reduction per pass G) = pass (j)
(%) (%) In(hf/hi)
20 30| 15.61
16.74 16.3 16.30 0.18 0.18 25| 12.69
13.865 30.675 17.17 0.37 0.19 20| 10.13
11.41 42.95 17.71 0.56 0.19 15 8.12
9.475 52.625 16.96 0.75 0.19 10 6.49
7.7125 61.4375 18.59 0.95 0.21 10 5.08
6.385 68.075 17.21 1.14 0.19 10 3.97
5.25 73.75 17.77 1.34 0.20 10 2.9
4.18 79.1 20.38 1.57 0.23 5 2.2
3.51 82.45 16.02 1.74 0.17 5 1.55
2.8625 85.6875 18.45 1.94 0.20 5 1.2
2.42 87.9 15.46 2.1 0.17 5 1
2.1 89.45 12.79 2.25 0.14 5 0.84
1.89 90.5 9.95 2.35 0.10 5 0.84
Thickness | Total Thickness | True True Rolls
thickness | reduction | total strain gap
reduction | per pass | strain per
Dicke(mm) | (%) (%) (o) =- pass (o)
In(hf/hi)
1.89 15.61
1.88 | 0.529101 0.53 0.01 0.01 | 12.69
1.85 | 2.116402 1.60 0.02 0.02 | 10.13
1.81 | 4.232804 2.16 0.04 0.02 8.12
1.77 | 6.349206 2.21 0.07 0.02 6.28
1.76 | 6.878307 0.56 0.07 0.01 5.08
1.73 | 8.465608 1.70 0.09 0.02 3.97
1.65 | 12.69841 4.62 0.14 0.05 2.9
1.61 | 14.81481 2.42 0.16 0.02 2.2
1.56 | 17.46032 3.1 0.19 0.03 1.55
1.49 | 21.16402 4.49 0.24 0.05 1.28
1.43 | 24.33862 4.03 0.28 0.04 0.9

78




Mg puro

Rolling temperature 450°C
Initial 20mm | Final 1,74mm
thickness thickness
Initial lenght 55mm | Final length 550mm
Initial width 290mm | Final width 310mm
Thickness Total Thickness True total True Annealing | Rolls
thickness reduction per | strain strain per | time(min) | gap
Dicke(mm) E‘;?)UC“OH pass (%) () =In(hfhi) | Pass ()
20 30 15.61
16.4 18 18.00 0.20 0.20 25 12.69
13.51 32.45 17.62 0.39 0.19 20 10.13
11.03 44.85 18.36 0.60 0.20 15 8.12
9.08 54.6 17.68 0.79 0.19 10 6.49
7.48 62.6 17.62 0.98 0.19 10 5.08
6.14 69.3 17.91 1.18 0.20 10 3.97
4.95 75.25 19.38 1.40 0.22 10 29
3.88 80.6 21.62 1.64 0.24 5 2.2
3.18 84.1 18.04 1.84 0.20 5 1.55
2.51 87.45 21.07 2.08 0.24 5 1.2
211 89.45 15.94 2.25 0.17 5 1
1.83 90.85 13.27 2.39 0.14 5 0.84
1.74 91.3 4.92 2.44 0.05 5 0.84
Thickness Total Thickness | True True Rolls
thickness | reduction | total strain gap
reduction | per pass | strain per
Dicke(mm) | (%) (%) () =- pass (¢)
In(hf/hi)
1.74 1
1.69 | 2.873563 2.87 0.03 0.03 0.91
1.69 | 2.873563 0.00 0.03 0.00 0.85
1.65 | 5.172414 2.37 0.05 0.02 0.79
1.6 | 8.045977 3.03 0.08 0.03 0.72
1.59 | 8.62069 0.63 0.09 0.01 0.69
1.57 | 9.770115 1.26 0.10 0.01 0.62
1.56 | 10.34483 0.64 0.1 0.01 0.6
1.51 | 13.21839 3.21 0.14 0.03 0.51
1.47 | 15.51724 2.65 0.17 0.03 0.43
1.41 | 18.96552 4.08 0.21 0.04 0.36
1.3 | 25.28736 7.80 0.29 0.08 0.29
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